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电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 〈 人 简称 ICP - AES) 是 当前 材料 分 
析 领 域 应 用 范围 最 广 、 效 率 最 高 的 先进 分 析 方 法 。 本 书 采 用 该 方法 成 功 测 
定常 见 牌 号 高 温 合 金 中 Al、B、Ca 等 21 种 痕 量 、 微 量 和 和 常量 分 析 元 素 ， 
并 系统 研究 了 其 中 多 种 分 析 元 素 的 样品 洲 解 方法 ， 同 时 在 不 同 ICP - AES 
发 射 光 谱 仪 上 进行 了 22 种 元 素 间 的 光谱 干扰 研究 。 

本 书 研究 获得 的 分 析 方 法 效率 高 ， 有 很 高 的 实用 价值 。 本 书 可 供 采 用 
ICP - AES 对 高 温 合 金 和 钢 中 常见 化 学 元 素 进行 分 析 的 工作 人 员 使 用 ， 也 
可 供 采 用 此 技术 分 析 金 属 材料 的 分 析 工 作者 学 习 参 考 。 
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高 温 合金 是 指 以 铁 、 镍 、 钴 为 基体 ， 能 在 600%C 以 上 的 高 温 及 一 定 应 力作 用 下 长 期 工 
作 的 一 类 材料 。 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 在 航空 航天 、 核 能 、 能 源 动力 、 交 通 和 运输、 石油 化 
工 、 治 金 矿山 和 玻璃 建材 等 军用 、 民 用 领域 应 用 广泛 ， 在 现代 航空 发 动机 中 用 量 占 发 动机 
质量 的 40% ~60% ,主要 用 于 导向 器 、 涡 轮 叶片 、 涡 轮 盘 和 和 燃烧 室 四 大 热 端 部 件 。 

高 温 合金 是 化 学 元 素 非 常 复杂 的 合金 材料 ， 高 温 合金 分 析 常 规 元 素 达 20 多 种 ， 单 
晶 高 温 合 金 常规 分 析 元 素 达 30 种 以 上 。 

电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 分 析 方 法 (ICP -AES) 快速、 准确、 简便， 采用 
ICP -AES 可 以 同时 或 顺序 测定 70 多 个 痕 量 、 微 量 和 常量 元 素 ， 其 多 元 素 同 时 检测 的 能 
力 是 其 他 分 析 技 术 所 无 法 比拟 的 。 由 于 ICP - AES 的 普及 以 及 具有 在 一 定 范 围 内 替代 操 
作 抑 长 、 劳 动 强度 大 的 温 式 化 学 分 析 方 法 的 能 力 ，ICP - AES 已 经 成 为 目前 材料 组 分 分 
析 中 应 用 范围 最 广 、 效 率 最 高 、 最 重要 的 常规 分 析 手 段 之 一 。 

建立 高 效 的 高 温 合金 中 化 学 成 分 ICP - AES 是 全 体高 温 合 金 分 析 工 作者 的 迫切 需求 。 
本 书 的 编写 人 员 为 适应 这 一 需求 进行 了 大 量 的 研究 工作 ， 建立 了 准确 、 可 靠 、 快速 、 通 
用 的 分 析 方 法 ， 并 将 研究 中 的 大 量 有 用 信息 展示 在 本 书 中 。 

本 书 系 统 研究 了 高 温 合 金 中 22 种 元 素 间 的 光谱 和 干扰、 常见 高 温 合金 中 多 个 分 析 元 
素 的 样品 溶解 方法 和 基体 对 分 析 元 素 的 影响 ， 并 用 干扰 水 平 概念 定量 描述 了 ICP - AES 
分 析 中 的 光谱 干扰 问题 。 

本 书 研究 思路 严谨 、 研 究 内 容 翔 实 、 研 究 的 高 温 合 金牌 号 众多 ,研究 的 分 析 元 素 多 达 
21 种 ， 且 其 含量 范围 较 宽 ， 研 究 方法 准确 、 可 靠 ， 可 以 满足 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Al、 
B、 Ca Ce Co、 Cr、 Cu, Fe、 Hf、 Mg、 Mn Mo Nb Si Ta Ti、 V、 W、 Y、 Zn Zr 
21 种 常规 分 析 元 素 的 分 析 要 求 ， 并 基本 适用 于 所 有 型 号 的 ICP -AES 发 射 光谱 仪 。 

本 书 按照 分 析 元 素 的 特点 分 为 九 个 小 专题 进行 研究 ， 但 在 撰写 时 为 方便 读者 阅读 和 
查询 有 关 人 信息， 每 一 分 析 元 素 作 为 一 个 章节 。 

本 书 对 采用 ICP - AES 进行 高 温 合金 和 钢 中 常见 化 学 元 素 分 析 的 分 析 工 作者 有 很 大 
的 参考 价值 ， 也 可 供 采 用 此 技术 分 析 金 属 材料 的 分 析 工 作者 学 习 参 考 。 

本 书 由 中 国航 空 工业 集团 公司 北京 航空 材料 研究 院 检 测 研 究 中 心 化 学 分 析 研 究 室 李 
帆 ( 除 第 7、9、18、21 章 外 全 部 章节 )、 叶 晓 英 (第 7 章 、 第 18 章 )、 赵 海 糯 (第 21 
章 )、 耿 小 闫 (第 9 章 ) 同志 编写 ， 由 杨 春 晨 同志 进行 全 文 修改 。 
在 本 书 编写 过 程 中 ， 得 到 中 航 工业 沈阳 飞机 工业 (集团 ) 公司 理化 测试 中 心 伺 丽 华 
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詹 秀 媚 同 志 的 大 力 支持 ; 本 书 研究 内 容 所 形成 的 分 析 方 法 ， 在 钢铁 研究 总 院 测 试 中 心 、 
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第 1 章 概 述 


1.1 高 温 合金 与 高 温 合金 分 析 方 法 


高 温 合 金具 有 优良 的 热 强 热 硬 性 能 、 热 稳定 性 能 及 热 疲劳 性 能 ， 可 以 承受 复杂 应 力 ， 组 织 稳 
定 ， 有 害 相 少 ， 高温 时 抗 氧化 热 腐蚀 性 好 ， 里 变 特性 出 色 ， 能 够 在 相当 苛刻 的 高 温 环 境 下 服役 ， 
广泛 应 用 于 航空 、 航 天 、 海 洋 、 石 油 、 交 通 运 输 和 化 学 工业 等 领域 。 

高 温 合金 是 化 学 成 分 最 复杂 的 合金 材料 ， 按 基体 可 分 为 镍 基 、 铁 镍 基 、 销 基 以 及 极 少 牌号 的 
铬 基 ， 高 含量 的 共存 元 素 有 Al、Co、Cr、Cu、Fe、Hf、Mo、Mn、Nb、Re、Ta、Ti、W 等 。 随 着 
材料 科学 的 发 展 ， 在 高 温 合 金 中 越 来 越 多 地 加 入 少量 B、Ce、La、Mg、Si、V、Y、Zr、N 等 化 学 
元 素 以 改善 其 性 能 ， 同 时 对 0、H、Ca、As、Pb、Sb、Bi、Te、Se、Tl、Sn、Ag 等 杂质 元 素 的 含 
量 限制 越 来 越 严 格 。 因 此 ， 高 温 合 金 中 要 求 分 析 的 元 素 多 ， 且 各 元 素 的 含量 变化 大 ， 多 数 元 素 的 
含量 变化 均 在 两 个 数量 级 以 上 ， 给 分 析 工 作 带 来 了 很 大 困难 。 

电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 ( Inductively coupled plasma atomic emission spectrometry ， 
简称 ICP - AES) 以 其 检 出 限 低 、 精 密度 好 、 稳 定性 好 、 各 类 干扰 少 、 线 性 范围 宽 、 分 析 速 度 快 
等 优点 成 为 化 学 分 析 高 温 合 金 的 常规 有 力 手段 之 一 ， 它 可 以 分 析 高 温 合金 中 的 大 多 数 分 析 元 素 ， 
其 分 析 高 温 合金 的 能 力 是 其 他 分 析 手 段 不 能 替代 的 。 

目前 常见 的 ICP - AES 发 射 光谱 仪 根据 分 光 和 检测 的 原理 不 同 可 分 为 两 大 类 ， 一 类 为 平面 光 
栅 分 光 后 由 光电 倍增 管 检测 的 仪器 ， 如 法 国 韦 场 乔 平 . 伊 冯 公司 (HORIBA Jobin Yvon 公司 ， 简 
称 HJY 公司 ) 的 ULTIMA 本 型 仪器 ， 男 一 类 为 中 阶梯 光栅 分 光 后 由 固态 检测 器 〈 电 荷 耦 合 检测 
器 CCD 或 电荷 注入 检测 器 CID) 检测 的 仪器 ， 如 美国 珀 金 埃 尔 默 公司 (PerkinElmer 公司 ,简称 
PE 公司 ) 生产 的 OPTIMA 3000 ~ 8300 系列 仪器 和 美国 赛 默 飞 世 尔 公 司 (Thermo 公司 ) 生产 的 
IRIS 系 列 和 iCAP 系列 仪器 。 

本 书 在 以 下 五 个 型 号 的 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 进行 试验 研究 工作 : 

1) HJY 公 司 生产 的 ULTIMA 本 型 仪器 。 其 分 光 系 统 为 两 块 光栅 ， 光 栅 刻 线 密度 为 
4320 条 /mm 和 2400 条 /mm， 焦 距 为 1m， 用 光电 倍增 管 检 测 ， 采 用 一 级 光 检 测 。160 ~ 450nm 范 
围 的 光谱 分 辩 率 为 0.006nm。 

2) PE 公司 生产 的 OPTIMA 3300 型 及 5300 型 仪器 。 其 分 光 系 统 为 中 阶梯 光栅 与 石英 棱镜 交 
又 色 散 ， 中 阶梯 光栅 刻 线 密度 为 79 条 /mm， 焦 距 为 504mm， 用 分 段 式 电 荷 耘 合 检测 器 (SCD) 
检测 。200nm 处 的 光谱 分 辩 率 为 0.007nm， 随 波长 加 长 光谱 分 辩 率 变 差 。 该 仪器 具有 235 个 可 直 
接 寻 址 的 检测 单元 。 

3) Thermo 公司 生产 的 IRIS Intrepid 工 型 仪器 。 其 分 光 系 统 为 中 阶梯 光栅 与 石英 棱镜 交叉 色 
散 ， 中 阶梯 光栅 刻 线 密度 为 52.6 条 /mm， 焦 距 为 381mm， 用 电荷 注入 检测 器 (CID) 检测 。 
200nm 处 的 光谱 分 辩 率 为 0.008nm， 随 波长 加 长 光谱 分 辩 率 变 差 。 

4) HJY 公司 生产 的 ACTIVA 型 仪器 。 其 分 光 系 统 为 两 块 光 栅 ， 光 栅 刻 线 密 度 为 4343 条 /mm 
和 2400 条 /mm， 焦 距 为 0. 64m， 用 背 照 射电 荷 耦合 检测 器 (CCD) 检测 ， 采 用 一 级 光 检 测 ， 用 
8nm 或 16nm 宽 的 观测 窗 逐 个 窗口 进行 检测 。160 ~450nm 范围 的 光谱 分 辩 率 为 0.010nm。 
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由 于 HJY 公司 生产 的 ULTIMA 本 型 仪器 与 ACTIVA 型 仪器 在 一 定 波 段 范围 内 的 光谱 分 辩 率 都 
是 均匀 的 ， 而 ACTIVA 型 仪器 进行 光谱 干扰 试验 时 速度 比 ULTIMA 开 型 仪器 快 得 多 ， 因 此 本 书 在 
进行 光谱 干扰 试验 时 选择 HJY 公 2 ACTIVA 型 仪器 、PE 公司 生产 的 OPTIMA 5300 型 仪器 
和 Thermo 公司 生产 的 IRIS Intrepid 卫 型 仪 涡 ， 而 在 其 他 试验 中 选用 HJY 公司 生产 的 ULTIMA 工 
型 仪器 与 OPTIMA 5300 型 仪器 、IRIS Intrepid 卫 型 仪器 。 

本 书 在 上 述 五 台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 研究 了 K002、K403、K405、K417、K418 、K423 、 
IC6 、IC10、DD3 、 DZ4 、DZ22 、DZ125 、GH710、 FGH95 、FGH96 等 常见 牌号 高 
ea Co、Cr、Fe、Si、Mn、V 、 Ti、 Al、 Mo Cu W.、 Nb Ta Zr、 Ce、 B、 Hf、Y、Ca、 

A oe 量 分 数 范围 见 表 1-1。 


表 1-1 高 温 合 金 分 析 的 元 素 及 其 质量 分 数 范 











































































































元 素 质量 分 数 范围 ( % ) 元 素 质量 分 数 范围 ( % ) 
Al 0.05 ~7.50 Mo 0. 10 ~ 13. 00 
B 0. 005 ~ 0. 20 Nb 0. 10 ~5.00 
Ca 0. 005 ~ 0. 10 Si 0. 05 ~1. 40 
Ce 0. 001 ~ 1. 00 Ta 0. 05 ~8. 00 
Co 0. 10 ~ 20. 00 Ti 0. 08 ~7.00 
Cr 0. 10 ~15.00 V 0. 01 ~5. 00 
Cu 0.01 ~5.00 W 0. 10 ~14.00 
Fe 0. 04 ~ 10. 00 Y 0. 001 ~1.00 
Hf 0.01 ~5.50 Zn 0.01 ~0. 10 
Mg 0. 005 ~ 0. 10 Zr 0. 005 ~0.20 
Mn 0. 005 ~ 18. 00 














1.2 国内 外 研究 进展 





在 国际 标准 ISO、 俄 罗斯 国家 标准 TOCT 、 日 本 工业 标准 JIS 中 均 未 查阅 到 有 关 高 温 合金 化 
学 成 分 用 ICP - AES 分 析 的 标准 。 美 国 材料 与 试验 协会 标准 (简称 ASTM ) E2594 一 2009《 电 感 
耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 分 析 多 ee 中 能 够 测定 镍 合金 中 Al、B 
Ca、Cu、Mg、Mn、Nb、P、Ta、Sn、Ti、W、V、Zr 等 元 素 ， 其 所 测定 的 元 素 及 其 质量 分 数 范围 
见 表 1. 2。 但 ASTM E2594 一 2009 a 了 简单 的 描述 ， 而 对 分 析 谱 线 、 样 品 的 溶解 方法 、 
标准 的 配制 等 均 没 有 给 出 具体 内 容 ， 无 法 直接 使 用 。 




























































































表 1-2 ASTM E2594 一 2009 可 测定 的 元 素 及 其 质量 分 数 范围 

元 素 质量 分 数 范围 〈% ) 元 素 质量 分 数 范围 ( % ) 
Al 0.06 ~1.40 了 0. 004 ~ 0. 030 

B 0. 002 ~ 0. 020 Ta 0. 010 ~ 0. 050 
Ca 0. 001 ~ 0. 003 Sn 0. 002 ~0. 018 
Cu 0. 010 ~0.520 Ti 0. 020 ~3. 100 
Mg 0. 001 ~0. 100 0.007 ~0.110 
Mn 0. 002 ~0.650 V 0. 010 ~0.500 
Nb 0. 020 ~5. 500 Zr 0. 002 ~0. 100 














3 








ASTM 中 分 析 镍 基 人 合金、 外 基 合 金 、 高 温 合 金 的 方法 有 化 学 法 (E1473 一 2009) 分 析 Al、Cr、 
Co、Cu、Fe、Mn、Mo、Ni、Nb、S、Si、Ta、Sn 等 元 素 ， 二 安 蔡 比 林 基 代 甲 烷 分子 吸 收 光 谱 法 
测定 Ni 基 合 金 中 0.3% ~5.0% 的 T(E1938 一 2008)， 电 热 原 子 吸收 光谱 法 测定 Ni 基 合 金 中 Pb 
(E1834 一 2009 ) ， 分 子 吸收 光谱 法 测定 Ni 基 合 金 中 P(E1917 一 2008) 。 用 电感 耦合 等 离子 体 原子 
发 射 光 谱 分 析 法 测定 钢铁 中 化 学 成 分 的 国外 标准 有 : 《 钢 和 铁 : 镍 、 铜 和 销 含 量 的 测定 ”电感 耘 
合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 分 析 法 》(JS013898 一 1997) ;《 钢 : 锰 含 量 测定 ”电感 耦合 等 离子 体 原 
子 发 射 光 谱 分 析 法 》 (1SO 10278 一 1995 ) ;《 钢 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 分 析 法 》 (JISG 
1258 一 2014) ;《 钢 、 铁 和 其 他 黑色 金属 取样 及 分 析 》 (BS 6200 -3. 40 一 1997 ) 。 

在 有 限 的 国外 报道 中 ，Philip G. Riby'" 和 Julian F. Tyson'" 等 人 用 微波 消解 - 连续 流动 氧化 物 
发 生 技术 在 线 分 离 基 体 在 原子 吸收 光谱 仪 上 测定 了 Ni 基 合 金 中 的 As 元 素 ; Komaukhova V. M. 等 
人 用 重量 法 测定 了 Ni 基 合 金 中 的 La 和 Ce，Richard L. Irwin 等 人 用 直接 固体 进 样 -石墨 炉 激光 
发 射 原子 荧光 光谱 法 (ETA -LEAFS) 测定 了 Ni 基 合 金 中 的 TIL 和 Pb ;Benling Gong、Shiow - 
ing Chang 等 人 用 石墨 炉 原 子 吸收 光谱 法 (简称 GFAAS) 直接 测定 了 Co 基 合 金 中 的 B5 和 Ni 基 
合金 中 Al'" ;Zaidi J. H. 等 人 用 中 子 活化 技术 分 析 了 Ni 基 合 金 中 的 痕 量 杂 质 元 素 " ;Yen - Liang 
Chen 和 Shiuh - Jen Jiang 用 流动 注射 电热 莹 发 ICP - 质谱 法 测定 了 Ni 基 合 金 中 的 Te  ，Amin A S 
等 人 用 分 光 光 度 法 测定 了 Ni 基 合 金 中 的 元素” 。 

目前 ， 国 家 标准 GBAT 223. 1 ~ 223.78 《钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 》 和 航空 工业 标准 HB 
5220. 1 ~ 5220. 50 《高温 合金 化 学 分 析 方 法 》 中 除 部 分 为 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 高 温 合金 中 
Mg、Ca、Mn、Cu 含量 外 ， 其 余 方 法 均 为 化 学 法 。 
国家 军用 标准 GJB 5404. 1 ~ 5404. 17 一 2005 《高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 》 可 以 分 析 高 温 合 
金 中 Ag、Bi、Ca、Cd、Cu、Ga、Im、Mg、Sb、Se、Sn、Te 、 了、As、Pb、B、Sc、Ce、Hf 等 元 
素 ， 涉 及 的 分 析 方法 和 测定 元 素 及 其 质量 分 数 范围 见 表 1-3。 







































































表 1-3 GJB 5404. 1 ~ 5404. 17 一 2005 涉及 的 分 析 方 法 和 测定 元 素 及 其 质量 分 数 范 围 





标准 号 标准 名 称 分 析 方法 | 测定 元 素 活用 合金 






















































































CB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 1 部 
a jos 分 双 硫 腔 四 氯 化 碳 禁 取 -分光 光 谱 法 | 分 光 光 谱 法 Ag 高 温 合金 ”0. 000 05 ~0.010 
, 测定 银 含量 
高 温 合 金 痕 量 元 素 分析 方 法 第 2 部 a 
GJB A I Ni 镍 基 高 
分 氧化 物 发 生 -原子 荧光 光谱 法 测定 AFS Bi 人 0. 000 05 ~ 0. 003 
5404. 2 一 2005 | 詹 合 量 温 合金 
比丘 量 
RE 、 铁 基 
GJB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 3 部 Be 
网 a a FAAS Ca 镍 基 高 0. 001 0 ~0.010 
5404. 3 一 2005 | 分 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 钙 含 量 
温 合金 
GB 高 温 合 金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 4 部 区 取 分 离 
分 ， 甲 基 异 丁 基 桐 萃取 分 离 - 原子 荧光 | Cd ”“ 嵩 温 合金 ”0.000 005 ~0.0002 
5404. 4—2005 郊 是 法则 总 售 启 提 AFS 
二 法 训 和 正视 洛 星 
GJB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 5 部 Ke 
ha FAAS Cu 高 温 合金 0. 005 ~0. 50 
5404. 5 一 2005 | 分 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 铜 含 量 
GJB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 6 部 锦 基 
村 各 a GFAAS Ga | 0. 001 ~0.010 
5404. 6 一 2005 | 分 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 测定 锭 含量 高 温 合金 







































































































































































( 续 ) 
Ee Ee 测定 的 质量 分 数 范围 
标准 号 标准 名 称 分 析 方 法 | 测定 元 素 峰 用 合金 (%) 
0 
ee ri 第 7 部 |. 
GIB / 会 了 丁 击 bE 起 二 加 本 萃取 分 离 - 高 温 
分 乙酸 丁 酯 某 取 分 离 - 茶 茜 取 结 晶 紫 ey In 0. 000 05 ~0.010 
5404. 7—2005 se eth A 分 光 光 谱 法 合金 
分 光 光 谱 法 测定 钢 含量 
GJB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 8 部 高 温 
Re FAAS Mg 0. 001 0 ~ 0.010 
5404. 8 一 2005 | 分 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 镁 含量 合金 
高 温 合 金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 9 部 A 
GJB Ry a 镍 基 高 
分 氧化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 AFS Sb 0. 000 05 ~0. 003 0 
5404. 9 一 2005 | ，， 温 合金 
镜 含 量 
GJB 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 10 部 高 温 
i ee GFAAS Se 0.000 1 ~0.0040 
5404. 10 一 2005 | 分 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 测定 硒 含 量 合金 
高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 11 部 | 、、 ey 
CJB 本 | 沉淀 分 离 - 高 温 
分 ， 氧 氧 化 钙 载 体 沉 淀 - 茶 基 荧光 酮 分 ee Sn 0. 000 1 ~0. 020 
5404. 11 一 2005 i 分 光 光 度 法 合金 
光 光 度 法 测定 锡 含量 
GE 高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方法 “第 12 部 言 浊 
本 SW he A [5 
分 氢化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 AFS Te 绩 0. 000 05 ~0. 010 
5404. 12 一 2005| ， ，， 合金 
磅 含量 
高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方法 第 13 部 | 
GJB es 己 | 茜 取 分 离 - 高 温 
分 甲 基 es 酸 异 戊 网 Tl 0. 000 05 ~0.010 
5404. 13 一 2005| es 分 光 光 度 法 合金 
酯 萃取 结晶 紫 分 光 光 度 法 测定 镑 含量 
高 温 合 金 痕 ws 第 14 部 | ， 
GIB Ee | 芋 取 分 离 - 高 温 
分 基 异 丁 基 酮 菜 取 分 离 - 石墨 炉 原 Cd、Pm 0. 000 02 ~ 0. 002 
5404. 14 一 2005 GFAAS 合金 
子 吸 收 光谱 法 测定 锅 、 钢 含量 
As 0. 000 2 ~ 0. 002 ， 
靖 晶 i Sn 0. 000 1 ~ 0. 002, 
高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 15 部 
As、Sn、Sb、 | 、， Sb 0. 000 1 ~ 0. 002 ， 
GJB 分 基 异 丁 基 酮 茜 取 分 离 - 石墨 炉 原 葵 取 分 高 温 
Te、 Tl、Pb、 Te 0. 000 05 ~ 0. 002, 
5404. 15 一 2005 | 子 吸 收 光 谱 法 测定 砷 、 锡 、 镜 、 兢 、 锭 、| 离 - GFAAS 合金 
I Bi Tl 0. 000 05 ~0. 002 ， 
铅 和 饮 含 量 
Pb 0. 000 1 ~0. 002, 
Bi 0. 000 05 ~ 0. 002 
Sn 0. 000 05 ~0. 01, 
Sb 0. 000 05 ~0. 01, 
Tl 0. 000 01 ~0.01, 
Pb 0. 000 1 ~0.01, 
高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方 法 第 16 部 B、Sc、Ga、 Bi 0. 000 005 ~ 0.01 
GJB 分 “电感 耦合 等 离子 体 - 质谱 法 测定 硼 、 Ee Ag、In、Sn、| 高 温 B 0. 000 1 ~0.01, 
5404. 16 一 2005 | 锭 、 锋 、 银 、 钢 、 锡 、 饥 、 久 、 欠 、 儿 、 ” |sb、Ce、Hf、| 合金 Se 0. 000 05 ~0.01, 
铅 和 饼 含 量 TI、 Pb Bi Ga 0. 000 1 ~0.01, 

















Ag 0. 000 05 ~0.01 ， 
In 0. 000 01 ~0.01, 
Ce 0. 000 01 ~0.01, 
Hf 0. 000 05 ~0.01 








( 续 ) 
测定 的 质量 分 数 范 围 
标准 号 标准 名 称 分 析 方 法 | 测定 元 素 适用 合金 J 





As 0.001 0 ~0.010, 
Sn 0. 000 2 ~0. 002 0 ， 


As、Ag Sb 0. 000 2 ~0. 002 0,， 








高 温 合金 痕 量 元 素 分 析 方法 第 17 部 | 、、 镍 基 和 

CJB eh a 空心 阴极 Sn、Sb、 ~ | Te 0. 000 05 ~0. 002 0， 
分 空心 阴极 光谱 法 测定 砷 、 银 、 锡 、 ed 销 基 高 

5404. 17 一 2005 | ，… ee 光谱 法 Te、 TI、 |. T1 0. 000 02 ~0. 000 8 ， 
匀 、 磅 、 乌 、 铅 和 锐 含 量 ， | 温 合金 

Pb Bi Pb 0. 000 2 ~0. 001, 


Bi 0. 000 03 ~0. 000 3 ， 
Ag0.0001~0.0005 

















国家 标准 GB/AT 20127. 1 ~ 20127. 13 一 2006《 钢 铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 》 可 以 分 析 高 温 
合金 中 Ag、As、Ca、Mg、Ba、Cu、Ga、Ge、Pb、Sb、Sc、Se、In、 了 、Zn 、Sn 等 元 素 ， 涉 及 的 
分 析 方 法 和 测定 元 素 及 其 质量 分 数 范围 见 表 1-4。 
































表 1-4 GB/T 20127.1 ~ 20127. 13 一 2006 涉及 的 分 析 方 法 和 测定 元 素 及 其 质量 分 数 范围 
国 出 定 的 质量 分 数 范围 
慰 准 号 标准 名 称 分 析 方法 | 测定 元 素 活用 合金 “ ee 四 
钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 第 1 
GB/T a et 高 温 0.000 1 ~ 
部 分 “石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 测定 银 含 GFAAS Ag 
20127. 1 一 2006 合金 0. 001 
里 





钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 2 

















GB 所 化物 办 ed ek 高 温 
部 分 氧化 物 发 生 - 原子 奖 光 光谱 法 测 AFS As 0. 000 05 ~ 0. 010 
20127. 2 一 2006| 合金 
定 砷 含量 
EB 证 钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 3 二 计 Ca 0. 001 ~ 0. 01 ， 
呈 二 ~ » y "| a、 下 了 
部 分 “电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 法 测 | ICP - AES 8 | mY | Mg 0.001~0.01, 
20127. 3 一 2006 | 、 Ba 合金 
定 钙 、 镁 和 钢 含 量 Ba 0. 001 ~0.01 

















:及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 4 
i 钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 钢铁 及 



































部 分 “石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 测定 铜 含 GFAAS Cu 0.000 1 ~0.0060 
20127. 4 一 2006 | 合金 
星 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 5 
CB/T 人 w 
部 分 ” 蔡 取 分 离 - 罗丹 明 B 光度 法 测定 | 、 、、 Ga 高 温 合 金 ， 0. 000 5 ~0.010 
20127. 5—2006 人 光度 法 
志 世 里 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 6 
CBE ee Et 高 温 
部 分 没食子 酸 - 示 波 极 谱 法 测定 错 含 | 示 波 极 谱 法 Ge Se 0. 000 05 ~0.010 
20127. 6 一 2006| ， 合金 
里 
CB/T 钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 7 高 温 
a 示 波 极 谱 法 Pb 0. 000 1 ~0.010 
20127. 7 一 2006 | 部 分 示 波 极 谱 法 测定 铅 含量 合金 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 8 ee 
GB/T 总 a 高 温 
部 分 氧化 物 发 生 - 原子 效 光 光谱 法 测 AFS Sb 0. 000 05 ~0.010 
20127. 8 一 2006 合金 


定 镜 合 量 
















































































( 续 ) 
四 网 了 a 测定 的 质量 分 数 范围 
标准 号 标准 名 称 分 析 方 法 | 测定 元 素 ”适用 合金 (%) 
0 
本 钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 9 
部 分 电感 看 合 等 离子 体 发 射 光谱 法 测 | ICP - AES Na 0. 000 2 ~0.01 
20127. 9 一 2006 | 、、， 合金 
定 匀 含 量 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 10 ， 
二 机 及 问 EY 高 温 
部 分 氧化 物 发 生 - 原子 奖 光 光谱 法 测 AFS 0. 000 05 ~ 0. 010 
20127. 10 一 2006| ， 、。， 合金 
定 硒 含量 
i 钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 11 | 
一 So [ 梧 1 ~0. 
部 分 “电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 测定 钢 | ICP - MS In、 Tl 网 
20127. 11 一 2006| ， ，、、 合金 | Tl 0.000 010 ~0.010 
和 锭 含量 
GB/T 钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 12 高 温 
ee FAAS 0. 000 5 ~0.05 
20127. 12 一 2006| 部 分 “火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 锌 含量 合金 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 13 加 上 
GB/AT a a 葵 取 - 高 温 
部 分 “ 碘 化 物 茶 取 - 茶 基 荧光 酮 光度 法 0. 000 5 ~0.010 
20127. 13—2006| ， 光度 法 合金 
测定 锡 含量 
































在 近 20 年 的 国内 文献 中 ， 用 ICP - AES 分 析 高 温 合金 中 元 素 的 文献 报道 见 表 1-5。 
表 1-5 ICP -AES 分 析 高 温 合金 中 元 素 的 文献 报道 






































报道 文献 
字 元 数 范 、 | 在 本 书 参 
序号 分析 元 素 测定 质量 分 数 范围 ( % ) 合金 分 析 方 法 eg 
考 文 献 中 
的 编号 
Fe-Ni-Co 
1 La、Y 0.02 ~0.1 RS ICP-AES| [10] 
基 高 温 合金 
2 Al 0.000 2 ~0.006 8 ea ICP-AES| [11] 
| 温 合金 
Mn 0.2 ~ 4.6, Cr 19.85 ~ 30.08, Cu 0.001 1 ~ 
Mn、Cr、Cu、 
0.0100, Co 0.001 7 ~ 0.002 8, Fe 0.36 ~ 9.00, 镍 基 
3 | Co、Fe、Mo、 We ICP-AES| [12] 
Mo 0.001~ 0.55, Nb 1.5 ~ 2.7, Ti 0.06 ~ 0.35, 高 温 合 金 
Nb、 Ti、 Ta 
Ta 0. 005 ~0.18 
Si、Cr、Fe、 Si 0.87, Cr 21.45, Fe 0.78, Ti 0.19, Mn 0.64, Al ee 
4 镍 基 合 金 ICP-AES| [13] 
Ti、 Mn Al | 0.111 
5 B 0.001 ~0. 01 高 温 合 金 ICP-AES| [14] 
Al、B、Co、 Al 3.5 ~ 13.5, B 0.034 ~ 0.5, Co 5.4 ~ 8.4, 
镍 基 高 
6 | Cr、Fe、Hf、| Cr10.9~16.0, Fe 0.3 ~6.0，Hf 1.0 ~3.0，Mo 1.7 ~ 结合 全 ICP-AES| [15] 
温 合金 
Mo 、Ta Ti、 WI 10, Ta 1.0~2.3, Ti2.7~10.0, W2.6~9.0 
7 Ta 1.7~4.8 高 温 合 金 ICP-AES| [16] 
8 P 三 0. 009 高 温 合金 ICP-AES| [17] 

































































( 续 ) 
报道 文献 
| 0 Ee Ar | 在 本 书 参 
序号 分析 元 素 测定 质量 分 数 范围 ( % ) 合金 分 析 方 法 a 
考 文献 中 
的 编号 
Nb 0.56 ~ 1.56, Ta 0.3 ~ 0.7, Zr 0.17 ~ 0.36, 
Nb、Ta、Zr、 销 基 高 a 
9 Mo 7.0~8.0, Al0.28 ~3.20, Ti0.1~4.0, La 0.05~ ICP-AES| [18] 
Mo、Al、Ti、La 温 合金 
0.55 
10 Hf 3.5~7.4 高 温 合金 ICP-AES| [19] 
Cr、 Ti、Nb、 Cr 15.42 ~20.60, Ti2.48, Nb 1.00~1.36, Al0.74~ 镍 基 高 _ 
11 ICP-AES| [20] 
ALI、Fe、B | 0.68，Fe 1.25 ~6.58，B 0.005 1 ~0.012 温 合金 
12 Zr 0. 004 ~0. 096 钢 和 高 温 合 金 |ICP-AES| [21] 
13 Ag 0. 000 2 ~0. 001 高 温 合 金 ICP-AES| [22] 
14 Nb 5.1 高 温 合 金 ICP-AES| [23] 
15 Mg 0. 005 ~0. 04 高 温 合 金 ICP-AES| [24] 
































表 1-5 的 这 些 分 析 方 法 一 般 仅 限于 某 一 固定 牌号 的 高 温 合 金 ， 而 对 各 种 牌号 高 温 合 金 中 的 共 
存 元 素 在 ICP - AES 高 温 光 源 中 发 射 的 复杂 的 谱 线 对 分 析 谱 线 是 否 产生 光谱 干扰 没有 进行 深入 的 

其 他 分 析 高 温 合 金 中 元 素 的 方法 还 有 GFAAS、 氧 化 物 发 生 - CFAAS 、 氧 化 物 发 生 - AAS 、 连 
续 流动 - 氢化 物 发 生 - AAS、AAS、 分 光 光 度 法 、 光 电光 谱 法 、X 射线 葡 光 光谱 法 (XFS) 等 ， 
见 表 1-6。 




















表 1-6 除 ICP -AES 外 其 他 分 析 高 温 合金 中 元 素 的 文献 报道 
















































































报道 文献 

加 0 在 本 书 参 
序号 分 析 元 素 测定 质量 分 数 范围 ( % ) 合金 分 析 方 法 ee 

考 文献 中 

的 编号 
1 Se 0. 000 15 ~ 0. 004 Fe - Ni 基 高 温 合 金 氧化 物 发 生 - AFS [25 ] 
2 0. 000 04 ~ 0. 000 23 高 温 合金 GFAAS [26] 
3 Te 0. 000 04 ~ 0.000 2 Ni 基 高 温 合金 GFAAS [27] 
4 Bi 0. 000 03 ~ 0. 003 Ni 基 高 温 合 金 GFAAS [28] 
5 As 2.8 ~ 12. 0mg/ mL Ni 基 高 温 合金 GFAAS [29] 
6 Ag Ni 基 高 温 合金 GFAAS [30] 
7 | Pb Sb 0. 000 11 ~0. 000 22 镍 基 合 金 GFAAS [31] 
8 Se 痕 量 Ni 基 高 温 合金 GFAAS [32] 
9 B 0.004 ~0.016 Fe 基 、Ni 基 合 金 及 铸铁 GFAAS [33] 
10 Bi 0. 000 034 ~ 0. 005 Fe、Ni 基 高 温 合 金 氧化 物 发 生 - AAS [34] 
Se 0.4~1.3ng/g 
这 Te 0.37 ~0. 67ng/g Co 基 合 金 Re [35] 
GFAAS 
Bi 0.11 ~0. 89ng/g 

12 Te 0. 000 02 ~ 0.000 7 Ni 基 高 温 合 1 金 氧化 物 发 生 - GFAAS [36 ] 












































































































































( 续 ) 
报道 文献 
= 已 S| 全 二 米 fr tt | 三 在 本 书 参 
序号 分 析 元 素 测定 质量 分 数 范围 ( % ) 合金 分 析 方 法 et 
考 文献 中 
的 编号 
13 Se 0. 000 03 ~ 0. 000 1 Ni 基 高 温 合金 氧化 物 发 生 - GFAAS [37 ] 
14 Bi 0. 000 02 ~ 0. 000 06 Ni 基 合 金 AAS [38 ] 
15 Fe 2~9 Co 基 合 金 喷 粉 AAS [39] 
16 Fe 2 Co 基 合 金 本 
AAS [40 ] 
17 Ni 2 焊丝 S111 
18 Fe 0.7~2.0 销 基 合金 AAS [41 ] 
高 C、 高 W、 高 Si 
19 Si 0.6~3.0 ee 分 光 光 度 法 [42] 
高 温 合金 、 钢 、 铸 铁 
分 析 高 C、 高 W、 高 Si 3 
20 Fe 4~7 分 光 光 度 法 [43 
高 温 合 金 、 钢 、 和 铸铁 站 - 
21 Mo 4~16 镍 基 合 金 光度 法 [44] 
22 | Ce、Y 0.02 ~0.2 镍 基 合 金 分 光 光 度 法 [45] 
连续 流动 - 氢化 物 
23 | Sn Se 0. 000 3 ~0. 003 Ni 基 合 金 ee [46 | 
发 生 -AAS 法 
六 续 济 动 氛 
24 Se 0.001 1 py ed [47] 
25 Te 0. 000 21 发 生 - AAS 法 
26 | La、Ce Ni 基 合 金 光电 光谱 法 [48 ] 
D7 Pd 镍 基 合 金 滴定 法 [49 ] 
28 | 多 元 素 销 基 合金 XFS [50] 
表 1-6 的 方法 中 除 XFS 和 光电 光谱 法 外 ， 其 余 方法 均一 次 只 能 测定 1 ~2 个 元 素 , 分 析 速 度 





较 慢 ， 且 这 些 方 法 均 为 液体 进 样 ， 需 要 将 样品 溶解 成 溶液 后 ， 再 进行 分 析 。 这 些 样 品 溶解 方法 在 
本 书 的 研究 中 被 加 以 借鉴 。 


1.3 高 温 合 金牌 号 统计 


本 书 统计 了 常见 高 温 合金 的 牌号 、 各 牌号 高 温 合 金 的 化 学 元 素 技 术 规范 ， 并 统计 了 航空 材料 
手册 中 所 列 的 高 温 合金 牌号 的 化 学 元 素 技术 规范 〈 统 计 结 果 见 附录 A) 。 


1.4 高 温 合 金 样品 溶解 方法 统计 


通过 对 国内 外 标准 及 技术 论文 的 调研 及 资料 查询 ， 统 计 了 目前 国内 外 高 温 合金 样品 的 溶解 方 
法 ， 结 果 见 表 1-7。 



































表 1-7 国内 外 高 温 合 金 样品 的 溶解 方法 











序号 溶解 方法 溶解 方法 摘要 
ee di de i 盐酸 二 硝酸 
微 热 至 溶解 


















































































































































































































































































































































( 续 ) 
序号 溶解 方法 溶解 方法 摘要 
0. 1 ~0.5g 样品 ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~30mL 盐酸 、3 ~5mL 硝酸 ， 
| 取 g 样品 mL 烧 书 je 力 Wie > mn i 盐酸 + 硝酸 ， 克 酸 + 硫酸， 
2 | 微 热 至 溶解 ， 加 入 12mL 磷酸 、12mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 熬 发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 加 热 骨 硫酸 烟 
冷 ， 加 入 30mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 移 入 200mL 容量 壮 eh 
取 0.1~3g 样 品 ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 (水 : 硫 
3 酸 : 磷酸 = 600:320:80 ， 体 积 比 ) ， 滴 加 数 滴 氧 氟 酸 ， 加 热 至 试 料 溶解 ， 滴 加 硝 确 酸 + 磷酸 + 氧气 酸 
+ 磷酸 + 氧气 酸 
酸 氧化 ， 直 到 激烈 作用 停止 ， 补 加 磷酸 ， 加 热 至 由 硫酸 烟 ， 滴 加 硝酸 氧化 , 至 | “7 
溶液 清晰 
取 0.5 ~2g 样品 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 30 ~ 40mL 盐酸 、5 ~7mL 硝酸 ， 
a ioe 10 ~ 15mL 高 氧 酸 ， 提交 让 提 直 酸 + 硝酸 + 高 氛 酸 
Nb 、Ta 量 高 于 0.1% 时 ， 加 入 15mL 高 氧 酸 回流 10min) 荧 发 至 糖浆 状 ， 加 入 
200mL 热 盐酸 (5 +95 ) ， 溶 解 盐 类 
取 0.1g 样品 ， 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 14mL 盐酸 、lmL 硝酸 ， 沸 水 浴 中 
5 | 加 热 至 溶解 ， 补 加 1mL 硝酸 ， 滴 加 10 滴 ( 约 0.75mL) 氧气 酸 ，50 ~60C 水 浴 盐酸 + 硝酸 + 氧气 酸 
中 保温 15min， 稀 释 至 100mL 
0.25 ~0.5g 样品 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 30mL 盐酸 、3 ~SmL 硝 s 
nin, mL 盐酸 、3 -5mL 硝 | ， 盐酸 + 硝酸 + 硫酸 ， 冒 硫酸 
6 | 酸 、10mL 磷酸 ， 微 热 至 溶解 ， 加 入 30mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 烟 。 滴 加 硝酸 破坏 碘 化 物 
2 ~3min， 滴 加 硝酸 破坏 碳化 物 ， 稍 冷 ， 加 入 50mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ~ 
取 0.1g 样 品 ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~25mL 盐酸 、3 ~5mL 硝酸 ， 微 热 
至 溶解 ， 加 入 12mL 磷酸 、12mL 硫酸 (1 +1) ， 加 热 莹 发 至 冒 硫酸 烟 1 ~2min， 盐酸 + 硝酸 ， 磷 酸 + 硫酸 ， 
稍 冷 ， 加 入 50mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 。 当 试 样 中 含 Nb 或 Cu 时 ， 要 加 10mL 草酸 | 加 草酸 
溶液 (10% ) ， 者 沸 10min) ， 移 人 100mL 容量 瓶 
取 1.0g 样品 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 于 沸水 浴 
盐酸 + 硝酸 + 氧 氟 酸 ， 加 酒 
8 | 中 加 热 溶解 ， 加 入 60ml HP、15mL 酒石酸 溶液 (20% ) ， 继 续 于 沸水 洽 中 保 浊 | - 
20min 
取 0.05 ~0.2g 样品 ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 、3 ~ SmL 硝 
酸 、2mL 磷酸 (1 +1) ， 加 热 至 试 样 深 解 。 稍 冷 ， 加 入 8mL 硫酸 (1 +1) ， 加 热 | ”盐酸 + 硝酸 + 硫酸 ， 冒 硫酸 
9 | 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 滴 加 硝酸 破坏 碳化 物 ， 继 续 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 后 ， 沿 杯 | 烟 ， 滴 加 硝酸 破坏 碳化 物 ， 加 
壁 加 入 20mL 酒石酸 溶液 (30% ) ， 加 少量 水 煮沸 至 溶液 透明 。 稍 冷 ， 移 入 | 酒石酸 
100mL 容量 瓶 
取 0.1~0.5g 样品 ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~30mL 盐酸 、3 ~5mL 硝酸 ， 
10 ea ee 人 盐酸 + 硝酸 ， 加 柠檬 酸 
微 热 至 溶解 ， 加 入 柠 样 酸 溶 液 (50% 溶液 ) 、250mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 
取 0.1g 样 品 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 5mL 盐酸 、10mL 过 和 氧化 氢 (反应 剧 Se 
11 Se ne Se 盐酸 + 过 氧化 氢 
烈 时 ， 应 放 入 冷水 浴 中 ) ， 试 样 全 溶 后 ， 加 入 35mL 水 ， 加 热 煮沸 至 冒 大 气泡 
0. 15g 样品 于 100mL 烧杯 和 3nmL 盐酸 、3mL 过 氧化 氢 ， 微 热 深 
取 加 四 m es 微 热 溶 盐酸 + 过 氧化 氧 ， 加 氢 氟 
解 ， 加 入 4 滴 氧 氟 酸 、5mL 高 氧 酸 ， 加 热 至 骨 高 氧 酸 烟 1 ~2min， 稍 冷 后 加 入 | 
12 辐 站 ,| 酸 、 高 氛 酸 ， 冒 高 氧 酸 烟 ， 加 
1 ~2mL 硝酸 ， 继 续 冷 却 加 热 冒 烟 1 ~ 2min， 充 分 破坏 碳化 物 ， 冷却 ， 定 容 于 证 攻 
50mL 
13 取 0.2g 高 温 合金 ， 加 入 4mL 硝酸 、4mL 氧 氛 酸 (1 +1) ， 微 波 消解 硝酸 + 氧气 酸 ， 微 波 消解 
取 0.05g 样品 ， 置 于 50mL 烧杯 中 ， 加 入 lmL 盐酸 、lmL 双氧水 ， 加 盖 浸 泡 ， 
14 | 待 样品 溶解 后 ， 低 温 加 热 至 无 小 气泡 ， 对 于 溶解 过 程 中 易 产生 沉淀 的 样品 ， 需 盐酸 + 过 氧化 氛 ， 加 酒石酸 
预先 加 入 1g 酒石酸 ， 冷 却 后 移 人 50mL 容量 瓶 
时 取 0.1 -~0.2 克 样品 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 混合 酸 (盐酸 : 硝酸 : 磷 盐酸 + 硝酸 上 但 酸 





酸 =10:1:3， 体 积 比 ) ， 水 浴 加 热 片刻 后 ， 补 加 3mL 硝酸 ， 水 浴 加 热 至 溶解 
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对 表 1-7 中 的 溶解 方法 进行 具体 分 析 ， 并 结合 日 常 工作 的 实际 情况 ， 确 定 对 以 下 三 种 主要 样 





品 溶解 方法 进行 具体 的 研究 : 
1) 盐酸 + 硝酸 ， 加 酒石酸 或 村 檬 酸 。 
2) 盐酸 + 人 硝酸 + 硫酸 ， 冒 硫酸 烟 ， 滴 加 硝酸 破坏 碳化 物 。 
3) 盐酸 + 硝酸 + 氧气 酸 ， 加 酒石酸 或 村 榜 酸 。 
































1.5 研究 方法 和 研究 内 容 


本 书 在 进行 ICP - AES 研究 时 让 























先 对 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 进行 了 光谱 干扰 研究 ， 初 步 








确定 各 分 析 元 素 的 分 析 谱 线 ， 然 后 比较 了 用 三 种 样品 溶解 方法 溶解 各 牌号 的 高 温 合 金 样品 的 分 析 
数据 ， 对 不 同 的 元 素 选 择 了 不 同 的 溶解 方法 。 根 据 咨 解 方 法 ， 将 本 研究 项 目 分 成 奉 干 小 项 目 进行 
具体 的 研究 。 划 分 的 小 项 目 如 下 : 


1) 
2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 


1) 
2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 




















镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 了 

















、Ce 的 分 析 。 


镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 Mg 、Ca 的 分 析 。 
镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 Si 的 分 析 。 

镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 痕 量 B 的 分 析 。 
镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 Cr 、V 的 分 析 。 








高 温 合金 中 痕 量 Zn 的 分 析 。 








镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 主 量 元 素 的 分 析 研 究 ， 研 究 的 元 素 包 括 : Al、Co、Cu、Fe、 
Mo、 Mn、Ti。 
8) 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Ta、Zr 的 分 析 。 

9) 锦 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 HE、Nb、W 的 分 析 。 
各 个 小 项 目 研 究 的 具体 内 容 如 下 : 





样品 溶解 的 条 件 试验 。 
基体 干扰 试验 。 
工作 曲线 线性 试验 。 








准确 度 试 验 ， 用 与 标准 样品 对 照 、 同 其 他 方法 对 照 或 在 样品 中 加 入 回收 的 方法 i 











精密 度 试验 。 
样品 分 析 。 
方法 检 出 限 试验 。 








Tt 
尘 
~、 


在 本 书 中 每 个 分 析 元 素 单 独 成 草 ， 以 方便 阅读 和 查询 。 


第 2 章 锦 基 、 铁 铅 基 高 温 合金 中 铝 元 素 的 测定 
2.1 实验 部 分 


2.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 售 增 管 (PMT) 
检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气流 量 0.2L/min， 电 和 蓓 夺 合 元 件 检 测 器 (CCD) 
检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
分 段 式 电荷 耦合 元 件 检测 器 (SCD) 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s ( 自 
动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 “” 高 频频 率 27. 12MHz， 入 射 功率 
1 150W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/in? 
(1lbf/in” =6. 894 76kPa， 下 同 )， 电 荷 注 入 式 检测 器 (CID) 检测， 积分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 
时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 人 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 






































































































































氨 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 





硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
人 磷酸; p 约 1.69g/mL。 
柠 








fF 榜 酸 溶液 : 200g/L。 
盐酸 : 1+1 ( 即 1 体积 份 盐酸 +1 体积 份 水 ， 下 同 ) 。 

















硫酸 : 1+1。 

馈 标 准 溶液 A; 1.00mg/mL。 配 制 方法 ， 称 取 0. 500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铝 标准 溶液 B; 0. 10mg/mL。 配 制 方法 ; 移 取 20. 00mL 铝 标准 溶 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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钻 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 
瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

销 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 销 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铜 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容 量 瓶 
中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 标准 溶液 A 1.00mg/mL。 配 制 方法: 称 取 0. 500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ,低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铁 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钥 标 准 溶 液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钼 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容 
量 瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钼 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

猪 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 氏 (Zr0, ) ， 置 于 铂 寺 塌 
中 ， 加 入 10mL 氢 氟 酸 和 6mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) ， 加 
热 蒂 发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 匀 ， 冷 却 后 将 溶液 移入 1 000mL 容量 瓶 ， 加 入 
200mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钳 标 准 溶液 B， 0. 01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 猪 标准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
人 人 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (Y 0,， 质 量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250nmL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 + 1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 。 


2.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 . Al 394. 401nm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 
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2.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 
100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶 液 ( 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ) ， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范 围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 〈 见 第 3 章 )、 销 ( 见 第 
6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈( 见 第 9 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 ( 见 
第 14 章 ) 、 乌 〈 见 第 16 章 ) 、 钛 〈 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 )、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 。 帮 在 试 
液 配 制 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范 围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 


2.2 结果 与 讨论 
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2.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 铝 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 
根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 2-1。 
表 2-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 































































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / ( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01, 0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0.01, 0.001 

Ce-l、 Ce-2 Ce 0.01, 0.001 
Co-l~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-l~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-l~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-l~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-l~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si—-l1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-l1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-l1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l~W-4 WwW 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1l1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1l~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-l~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / (mg/mL) 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% 
HF-1~HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
HsPO04 -1 H3PO， 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 








2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) 光谱 干扰 水 平 的 计算 和 应 用 方法 

1) 干扰 水 平 的 计算 。 判 断 出 某 一 干扰 元 素 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 后 ， 根 据 谱 图 中 
显示 的 强度 值 可 以 计算 出 干扰 水 平 。 

根据 谱 线 扫描 图 形 中 的 庆 (A,) 、Xy (AA,) 值 ， 见 示意 图 2-1， 图 中 针 (A,) 、XWw(AA,) 和 大 ,分 
别 为 谱 线 重 对 干扰 、 谱 线 背 景 和 空白 溶液 产生 的 净 强 度 值 ， 可 以 计算 得 出 0.(A,)、Qw(AA,) 值 


= (2-1) 
式 中 “0 一 一 代表 0O(A,) 和 Q, (AA,)， 用 来 表征 干扰 元 素 产生 的 谱 线 重 释 及 背景 对 分 析 线 的 干 
扰 情 况 ， 本 书 称 为 干扰 水 平 ， 无 量 纲 ; 
pi 一 一 干扰 元 素 浴 液 的 质量 浓度 ， 单 位 为 mg/mL; 
p' 一 一 干扰 元 素 由 于 谱 线 重 到 干扰 或 谱 线 背 景 干扰 在 分 析 谱 线 处 的 表 观 浓度 ， 单 位 为 mg/ 
mL。 























Xi(A,) 或 (AA.,) 
X,(A.,) 


了 





(2-2) 

式 中 p, 一 一 分 析 元 素 溶液 的 质量 浓度 ; 

X,.(A,) 一 一 分 析 元 素 溶液 峰值 净 强 度 ， 指 分 析 元 素 在 分 析 线 波长 位 置 的 强度 减 去 纯 水 溶液 在 分 
析 线 波长 附近 产生 的 背景 强度 后 的 净 强 度 值 。 
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图 2-1 XX(A,)、Xw(AA,) 值 示意 图 





因此 ， 谱 线 重 秋 干扰 水 平 Q(A,) 用 式 (2-3) 计算 
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和 CA) up 











0 = 和 人 x (2-3) 
背景 干扰 水 平 0。( AA,) 用 式 (2-4) 计算 
Xu(AN,) ps 
QO.(AA.) = Xe (2-4) 
杂质 的 影响 水 平 Fn 与 谱 线 重 秋 干扰 水 平 O,(A,) 计算 方法 类 似 ， 即 
_ AH) pp, 





pa — 其- 一 一 (2-5 
WA ) 


谱 线 重生 干扰 和 背景 干扰 经 常 同时 存在 ， 此 时 应 注意 区 分 背景 干扰 提供 的 强度 值 和 谱 线 重 释 
干扰 提供 的 强度 值 。 
当 单 一 干扰 元 素 试验 溶液 中 有 杂质 元 素 存在 时 ， 由 于 峰值 强度 中 包含 了 存在 的 杂质 元 素 的 强 
度 ， 真 实 谱 线 重 倒 干扰 水 平 0.(A,) 应 用 表 观 谱 线 重 一 干扰 水 平 减 去 杂质 的 影响 水 平 Fai 。 

2) 光谱 干扰 水 平 的 应 用 方法 。 当 分 析 元 素 的 分 析 谱 线 受 到 样品 中 基体 元 素 或 共存 元 素 的 光 
谱 干 扰 时 ， 可 以 用 光谱 干扰 水 平 (0) 和 样品 中 干扰 元 素 的 含量 (MM) 估计 此 分 析 线 受 干 扰 元 素 
的 干扰 程度 7， 计 算 公式 为 









































T=QM (2-6) 
式 中 , 了 的 单位 与 人 一 致 ， 可 以 是 质量 分 数 ， 也 可 以 是 样品 溶液 的 质量 浓度 。 
如 : 分 析 高 温 合金 样品 中 的 Al 元 素 (Al 的 质量 分 数 范围 为 0.50% ~ 1.00% ， 共 存 元 素 Mo 
的 含量 约 为 10% ) 。 当 用 Al 进行 测定 时 ， 由 研究 计算 出 的 谱 线 重生 光谱 干扰 水 平 0, (和 , ) 为 
0.018， 因 此 ， 此 高 温 合金 样品 中 干扰 元 素 Mo 对 Al 396. 152nm 的 干扰 程度 7 为 
1 =0M 
=0.018 x10% 
=0. 18% 
可 见 ， 对 含量 范围 在 0.50% ~1.00% 的 Al 的 测定 有 严重 影响 ， 因 此 不 能 使 用 Al 396. 152nm 
谱 线 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.50% ~1.00% 的 Al。 
(2) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Al 的 光谱 干扰 ”将 表 2-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 Al 五 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 又 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 
牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 对 分 析 元 素 Al 的 光谱 干扰 情况 见 表 2-2。 
































































































































表 2-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 对 Al 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
共存 共存 元 素 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 含量 范围 ( % ) 396. 152 309. 271 394. 401 237. 312 308. 215 
Al 0.05 ~7 二 一 一 一 一 
B 0.005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 B5.0x10-49 无 干扰 B1.5 x10-3 无 干扰 无 干扰 
| L5.4x10™ 
LI1.1x10-3 本 要 
Ce 0.001 ~0.1 无 干扰 (394. 390 ， 无 干扰 无 干扰 
(396. 164)® 
394. 410) 
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( 续 ) 
共存 共存 元 素 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 含量 范围 (% ) 396. 152 309. 271 394. 401 237. 312 308. 215 
Co 0.1~16 无 干 执 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干 执 
Cr 0.1~27 无 干 执 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干 执 
Cu 0.01 ~1 无 干 于 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 十 所 
Fe 0.05 ~10， 基 体 无 干 和 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 干 于 
Hf 0.01 ~5 无 干 于 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 干 于 
Mg 0.01 ~0.1 无 干 执 a 无 干 执 无 干扰 无 干 
or Mo 308. 229 光谱 
Mo 0.1~12 0 人 无 干 所 无 干扰 干扰 严重 ， 
(396. 149) (309. 283) Mo 0.001 以 下 可 用 
Mn 0.01 ~15 无 干 执 无 干扰 无 干 执 无 干 执 无 干扰 
Nb 0.1~3 无 干 执 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 干 执 
Ta 0.05 ~8 无 干 执 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 干 执 
Ti 0.1~7 无 干 执 B9.4x107™5 无 干 执 无 干扰 无 干 执 
Si 0.05 ~1 无 干 所 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 十 所 
Ww 0.1~16 无 干 于 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 十 所 
y 0.05 -5 无 二 NI 无 二 无 干扰 无 二 
(309. 312 ) 
Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 十 所 
13.4x10™3 
Zr 0.01 ~0.1 (396. 149 ， 无 干扰 无 干 执 无 干扰 无 干 于 
396. 158) 
Ni 基体 无 十 护 无 十 扰 后 无 十 扰 无 二 扩 
G B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow ( AAX, )。 
@) 工 表示 存在 谱 线 重 毒 干扰，( ”) 前 的 数字 为 谱 线 重 闪 干扰 水 平 01(A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 nm。 





根据 表 2-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合 金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 2-3。 





表 2-3 高 温 合 金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 Al 元 素 的 光谱 干扰 程度 











(HJY ACTIVA 型 仪器 ) 






































共存 | 在 高 温 合金 中 的 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 最 大 影响 含量 ( % ) 396. 152 309. 271 394. 401 237. 312 308. 215 
Al 7 一 一 一 一 一 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Ca 0.1 B5.0x10-5° 可 用 B1.5 x1074 可 可 用 
Ce 0.1 Ll.1x10-4® 可 用 L5.4 x10-4 可 可 用 


























































































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 | 在 高 温 合金 中 的 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 最 大 影响 含量 /% 396. 152 309. 271 394. 401 237. 312 308. 215 
Co 16 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Mg 0.1 可 用 L8.1x10-5 可 用 可 可 用 
Mo 12 L0. 216 L4.4x10-3 可 用 可 Mo 0.001 以 下 可 用 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Nb 3 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Ti 7 可 用 B6.6x10-4 可 用 可 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
W 16 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
V 5 可 用 L0. 015 可 用 可 可 用 
0.1 可 用 可 用 可 用 可 可 用 
Zr 0.2 16.8 x1074 可 用 可 用 可 可 用 
Ni 70 可 用 可 用 L0. 015 可 可 用 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 
@) 工 表示 存在 谱 线 重 麦 干 扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 达 干 扰 程度 。 






































(3) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 


Al 的 光谱 干扰 ”将 表 2-1 中 




















研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 Al 的 光谱 干扰 情况 见 表 2-4。 





表 2-4 ”高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Al 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 











的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Al 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
















































































共存 共存 元 素 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 含量 范围 〈% ) 308. 215 396. 152 237. 312 394. 401 
Al 0.05 ~7 一 一 一 一 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ce | 0.001~0.1 | ce0.01 以 下 可 用 @ | lle, 可 用 人 2 
Ce 0.01 以 下 可 Ce 0. 001 以 下 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
共存 共存 元 素 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 含量 范围 〈% ) 308. 215 396. 152 237. 312 394. 401 
背景 干扰 ， i 背景 干扰 ， 
Cr 0.1~27 可 用 
Cr 0.2 以 下 可 用 Cr 0. 2 以 下 可 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
0.05~10 
Fe ” 可 用 可 用 可 用 可 用 
基体 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 可 用 
背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
M .01 ~0.1 可 用 
本 Mg 0.1 以 下 可 用 人 Mg 0.1 以 下 可 用 
Mn 308. 212 光谱 干扰 ， py Mn 237. 338 光谱 干扰 ， 
wy We Mn 0.1 以 下 可 用 有 Mn 0. 1 以 下 可 用 
Mo 308. 229 光谱 、 这 
、 9 20 Mo 396. 157 光谱 干扰 严 背景 干扰 ， 
加 Ws 殷 产 重 ，Mo 0.001 | 重 ，Mo 0.001 以 下 可 用 | Mo 0.1 以 下 可 用 辐 本 
以 下 可 用 ee ” 
背景 干扰 ， 本 
站 .1 ~ Nb 0.1 以 
NE 0.1~3 Nb 0.1 以 下 可 用 可 用 可 用 下 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 背景 干扰 ，Ni 基 匹 配 | 背景 干扰 ，Ni 基 匹 配 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
外 光谱 干扰 Ta 237. 287 光谱 干扰 ， 
Ta 0.05 ~8 严重 ，Ta 0. 001 Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 
Ta 0.1 以 下 可 用 
以 下 可 用 
| 背景 干扰 ， 
Ti 0.1~7 Ti0.1 以 下 可 用 可 用 可 用 可 用 
De Be ee 可 用 背景 干扰 ， V 394. 371 光谱 干扰 ， 
we 2 - V 0.1 以 下 可 用 V 0.1 以 下 可 用 
口 
Ww 0.1~16 W 0.2 以 下 可 可 用 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn | 0.01~0.1 可 用 可 用 J 可 用 
Zn 0.1 以 下 可 
人 背景 干扰 ，Zr 0. 1 Zr 396. 250 光谱 干 ”| Zr 237. 302 光谱 干扰 ， 可 用 
L 由 以 下 可 用 扰 ，Zr 0.01 以 下 可 用 | Zr0.01 以 下 可 用 
QD 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Ce 质量 浓度 在 0.01mg/mL 以 下 时 对 Al 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 
线 。 





(4) Thermo IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Al 的 光谱 干扰 将 表 2-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Al 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 





可 见 光 








区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 


描 图 形 进 行 适当 过 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情 
况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 Al 的 光谱 干扰 情况 见 表 2-5。 
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表 2-5 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Al 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 






























































































































































































































































































































































































































































































































































共存 元 素 Al 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 308. 215 309. 271 394. 401 396. 152 
0.05 ~7 一 一 一 
Ar 309. 283 干扰 ， 二 
0.005 ~0.2 可 用 。 昌 可 用 可 用 
不 可 
01 ~ Ar 309. 283 干扰 ， 有 
可 用 可 用 可 用 
0.1 不 可 
Ce 308. 229 光谱 干扰 ， Ar 309. 283 干扰 ， ”|Ce 394. 390 光谱 干扰 严 
0.001 ~0.1 岂 二 可 用 
Ce 0.01 以 下 可 用 不 可 用 重 ，Ce 0. 001 以 下 可 用 
Ar 309. 283 干扰 ， 
0.1~16 可 用 7 近 可 用 可 用 
不 可 用 
Ar 309. 283 干扰 ， Cr 394. 406 光谱 干 
证 可 
Wed 时 时 不 日 扰 ，Cr 0.2 以 下 可 用 ， 
Ar 309. 283 干扰 ， EY 
0.01 -1 可 用 " 并 可 用 可 用 
不 可 
0.05~10 Ar 309. 283 干扰 
， 可 用 可 用 
Fe 基体 a 不 可 
.215 光谱 干扰 Ar 309. 283 干扰 
Hf 308. 215 光谱 干扰 ， r 309. 283 干扰 ， 可 用 Hf0.1 以 下 可 用 
Hf 0.1 以 下 可 用 不 可 
Ar 309. 283 干扰 ， 和 
0.01 ~0.1 可 用 2 可 用 可 用 
不 可 
Mn 308. 204 光谱 干扰 , | ”Ar 309. 283 干扰 ， 四 
.01 ~15 可 用 可 用 
Ws Mn 0.05 以 下 可 用 不 五 
ee Mo 308. 221 光谱 干扰 严 | ”Ar 309. 283 干扰 ， 可 用 Mo 396. 151 光谱 
四 重 ，Mo 0.01 以 下 可 用 不 干扰 严重 ,不 可 用 
Ar 309. 283 干扰 ， Nb 394. 423 光谱 干扰 ， 
> 四周 不 下 Nb 0. 1 以 下 可 用 | 
Ar 309. 283 干扰 ， 要 
基体 可 用 人 可 用 可 用 
不 可 
Ar 309. 283 干扰 ， 
0.05 -1 可 用 可 用 可 用 
不 可 
Ta 308. 206 光谱 干扰 Ar 309. 283 Ta 3394. 420 光谱 干扰 ， 
0.05 ~8 Ee Wi 可 用 
严重 ，Ta 0. 01 以 下 可 用 于 扰 ， 不 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 
人 背景 干 抗 ，Ti 0.1 Ar 309. 283 干扰 ， 背景 干扰 ， Ti 396. 160 光谱 干扰 ， 
> 以 下 可 用 不 可 Ti 0.1 以 下 可 用 下 0.1 以 下 可 用 
V 308. 201 光谱 干扰 严 | ”Ar 309. 283 干扰 ， V 394. 400 光谱 干扰 ， 
0.05 ~5 可 用 
重 ，V 0.01 以 下 可 用 不 可 V 0.05 以 下 可 用 
De W 308. 206 光谱 干扰 ， Ar 309. 283 干扰 ， W 394. 384 光谱 干扰 ，| W 396. 142 光谱 干扰 ， 
W 0.2 以 下 可 不 W 0.2 以 下 可 用 W 0.2 以 下 可 用 
Ar 309. 283 干扰 
0.01 ~0.1 可 用 " . 可 用 可 用 
不 可 用 
Ar 309. 283 干扰 ， 本 
0.01 ~0.1 可 用 本 可 用 可 用 
不 可 
人 背景 干扰 ，Zr 0. 1 Ar 309. 283 干扰 ， Zr 394. 407 光谱 干扰 ，| Zr 396. 205 光谱 干扰 ， 
WA 以 下 可 用 不 可 Zr 0.01 以 下 可 用 。 |。 如 0.1 以 下 可 用 
当 高 温 合 金 中 共存 元 素 Ce 质量 浓度 在 0.01mg/mL 以 下 时 对 Al 元素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 
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(5) 光谱 干扰 小 结 将 表 2-2 ~ 表 2-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 
合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Al 元 素 各 分 析 谱 线 的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 
2-0。 











表 2-6 各 仪器 对 Al 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 


















































































































































Al 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
396. 152 309. 271 394. 401 237. 312 308. 215 
HJY ACTIVA Mo 0 03 以 下 可 用 ?| 30233 Ni 基 匹 配 可 用 Mo 0. 001 以 下 可 用 
- 1 茶 丝 本 
” 干扰 ,不 可 用 
PE OPTIMA | Mo 0.001 以 下 可 用 pt Ni 基 匹 配 Ni 基 匹 配 na 
> 干扰 ,不 可 用 ee Re V 0.01 以 下 可 用 
Ar 309. 283 干扰 Mo 0.01 、Ta 0.01 
Thermo IRIS Mo 不 可 用 a 可 用 此 谱 线 不 可 用 Ss 
不 可 V 0.01 以 下 可 用 
QD 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Mo 质量 浓度 在 0.03mg/mL 以 下 时 对 Al 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 
由 表 2-6 可 以 看 出 ， 可 采用 Al 394. 401nm 和 Al 237. 312nm 进行 高 温 合 金 中 Al 的 测量 。 由 于 























Al 394. 401nm 相对 Al 237. 312nm 更 灵敏 ， 稳 定性 更 好 ， 因 此 应 采用 Al 394. 401nm 作为 镍 基 、 铁 
镍 基 高 温 合金 中 Al 元 素 的 分 析 谱 线 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 内 
分 辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA EC 型 仪器 。 


2.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 洲 解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 
冷却 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 
溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 深 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 ， 室 温 放 置 2h， 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 ， 若 不 
用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 此 5 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、 
Fe、Mo、Zr 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 2-7 ( 按 元 素 含 量 为 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 〈 知 不 用 内 标 法 
可 不 加 YY 内 标 溶液 )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 



















































































































































































(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 








按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配 
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出 所 述 方式 平行 处 理 5 





份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 此 5 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、 
Cu、Fe、Mo 、 六 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 2-7 ( 按 元 素 含 


量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 


至 刻度 ， 揪 匀 。 
(3) 氧 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 此 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 


Al、Co、Cu、Fe、Mo 、 六 元 素 标 准 洲 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 
( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 








按 氨 氟 酸 涂 解 法 测试 深 液 配制 所 述 方式 平行 处 




















( 寿 不 用 内 标 法 可 不 加 内 标 深 液 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 




















瓦 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 2-7 
下 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 









































表 2-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 

测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (%) 
S1 -Al 0 0 0 0 0 0 30 
S2 -Al 0. 05 0. 10 0.01 0. 05 0. 10 0. 005 30 
S3 -Al 0. 20 1.00 0. 05 0. 20 1. 00 0. 02 40 
S4 -Al 2. 00 5. 00 0. 10 2. 00 5. 00 0. 05 40 
S5 -Al 7. 00 12. 00 0. 50 10. 00 12. 00 0. 10 30 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 
仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 


谱 线 . Al 394. 401nm。 


积分 时 间 : 5s。 


(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
作曲 线 系列 溶液 ， 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 配 和 


元 素 ， 分析 结果 见 表 2-8。 


(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
作曲 线 系列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 配 和 





元 素 ， 分析 结 果 见 表 2-8。 


(4) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧气 酸 咨 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 用 





























用 配制 好 的 王 水 溶解 法 工 
出 好 的 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Al 


用 配制 好 的 硫酸 溶解 法 工 
由 好 的 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Al 











配制 好 的 氢气 酸 溶 














解法 工作 曲线 系列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 有 曲线， 测量 配制 好 的 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 
中 的 Al 元 素 , 分析 结 果 见 表 2-8。 


























表 2-8 三 种 溶解 法 在 Al 394. 401nm 处 测定 Al 元 素数 据 比较 
测试 溶液 a 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氢 氟 酸 溶解 法 
标准 物质 编号 合金 牌号 | os tk Ss 

编号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A2 -2 

D133 GH4033 0.98 0. 979 ，0. 973 0. 982 ，0. 968 0. 963 ，0. 979 
CH33 
AS -2 

D134 GH2036 一 0. 044 ，0. 041 0.155, 0.232 0.047, 0.045 
GH36 
A8 -1 

D135 a GH3039 0.635 0.647, 0.639 0. 790 ，0. 671 0. 667，0. 667 
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( 续 ) 
测试 溶液 Be 标准 值 |“ 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
了 标准 物质 编号 合金 牌号 Se es i 
编号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A42 
D139 GH105 4.65 | 4.706, 4.714 | 4.616, 4.714 4. 692, 4. 707 
H105 
A35 
D143 GH4169 0.705 | 0.703, 0.701 0.987 ,0. 838 0. 720 ,0. 718 
H169 
A43 4. 112，4. 082 ， 
D144 GH4220 4.06 | 4.119, 4.105 4. 107 ，4. 057 
H220 4.056, 4.053 
第 20 号 高 温 合金 
D145 GH2302 3.11 3. 612 ，3. 087 3.073 ，3. 287 3. 117 ，3. 153 
GH302 
151 -2 
D172 GH4049 3.56 | 3.473, 3.507 3. 584 ，3. 609 3. 526, 3. 482 
GH49 镍 基 高 温 合金 
157 
D174 ee GH4037 1.98 1. 971，1. 983 2. 114 ，1. 995 1. 998 ，1. 998 
H37 高 温 合金 617 
0. 326 ，0. 327 ， 
D177 GH3044 0.34 | 0.317, 0.314 0.394 ，0.767 0. 326 ，0. 329 ， 
H44 高 温 合金 868 
0. 319, 0. 326 
205 
D219 铁 镍 基 高 温 合 金 GH1140 0. 42 0.422, 0.418 0.770 ，0. 638 0.416, 0. 426 
GH140 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 合金 GH1035 0.50 0. 505, 0. 502 0. 584 , 0. 521 0. 513 ，0. 503 
GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 0.065 | 0.069, 0.068 0. 166 0. 122 0. 070，0. 071 
GH30 
6952 0. 502 ，0. 637， 
D257 GH3128 0.502 | 0.477, 0.476 0. 478 ，0. 503 
GH128 0. 477 
67 -10 5. 653 ，5. 634 ， 
D317 K403 5. 62 5. 744 ，5. 723 5. 661，5. 664 
K3 锦 铬 钵 钢 5. 630 
77 -11 
D321 二 K405 5.59 | 5.612, 5.619 5.585, 5.595 5. 627, 5. 568 
A1021 
D340 GH2132 0.49 | 0.492, 0.490 0. 541 ，0. 558 0. 495 ,0. 494 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 3.48 | 3.459, 3.412 3.563 ,3.513 3. 654 ，3. 545 
D384 人 K418B 6.14 | 6.088, 6.154 6. 115 ，6. 033 6. 129，6. 160 
镍 基 高 温 合金 2 We 0 
D400 DZ125 化 学 DZ125 4.77 | 4.745, 4.719 | 4.834, 4.757 4.761, 4.816 
0.455 ,0. 410,， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.42 | 0.411, 0.413 0. 488 ，0. 880 
0. 426, 0. 410 
5. 802 ,5. 367 ， 
M002 -1 一 M002 一 5. 453 ，5. 421 5. 540, 5. 526 
5. 565 
030088 一 DZ4 二 5. 989 ，5. 938 5. 973 ，6. 004 6. 072 ，6. 054 





























23 













































































( 续 ) 
测试 溶液 Be 标准 值 | 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧 氟 酸 溶解 法 
机 标准 物质 编号 合金 牌号 Se 人 i 
编号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
030183 -= K424 = 5.523, 5.492 | 5.609, 5.714 5. 588 ,5. 583 
030622 一 IC6 二 7.347, 7.267 7.246 ,7.337 7. 362 
032725 = K4002 = 5.595, 5.621 5.756 ，5. 737 5. 704, 5. 665 
034532 K418 Ee: 5. 908 ，5. 928 6. 055 ，6. 033 6. 058 ，6. 045 
036764 一 GH3044 ee 0. 023 ，0. 023 0.352 ，0. 051 0. 025 ，0. 023 
037103 一 K423 = 4.164, 4.178 | 4.308, 4.180 4. 176，4. 234 
037935 二 DZ22 5. 000 ，4. 998 5. 054 ，5. 060 
038916 三 GH710 = 2.611, 2.607 2.777, 3.116 2. 674, 2. 657 
038936 二 DD6 二 5.74., 5.722 | 5.814, 5.786 5.787，5. 766 
040371 一 IC10 三 5.708, 5.732 | 5.809, 5.695 5. 964, 5.679 
3. 109, 3. 101 ， 
040736 = In713C 三 3.021, 3.099 | 3.240, 3.138 
3. 166 
041670 二 DD3 二 5. 940 ，5. 955 6.015 ，6. 173 5. 969 ，6. 027 
041805 一 InCo718 三 0. 574 ，0. 580 0. 613 ，0782 0. 597 ，0. 585 
042471 一 单 晶 合金 一 6.371, 6.258 6. 629 6.372 6. 348 ，6. 443 
3. 096，3. 137 
043409 GH742 二 3.089, 3.100 | 3.236, 3.747 
3. 177 
5. 987，6. 005 ， 
044823 二 并 C26 三 6.014, 5.975, | 6.022, 6.046 5. 944, 5.970 
6. 001, 5.954 
0. 624 ，0. 085 ， 
GH188 一 GH5188 于 0. 074 ，0. 070 0. 074，0. 072 
0. 206 
GH1140 三 GH1140 = 0.370，0. 367 0.416, 0.413 0. 369，0. 381 
0. 197，0. 185 ， 
0608219 二 M509 = 0.191, 0.200 | 0.231, 0.261 
0. 202 
0609202 一 K417 on. 5.312, 5.356 | 5.535, 5.619 5. 497, 5. 460 
0610072 一 GH710 人 2.584，2.580 | 2.715, 2.653 2. 650 ，2. 653 
0612131 = CGH720Li 二 2.338 ，2. 348 2. 403 ，2. 427 2. 432 2. 424 
0613263 一 DD402 5.094, 5.206 | 5.207, 5.135 5. 227, 5. 270 
0613955 一 焊丝 HGH3113 | 一 0.014, 0.036 | 0.105, 0.068 0. 009, 0. 010 
































由 表 2-8 可 以 看 出 ,硫酸 溶解 高 温 合金 样品 时 ， 空 白 测试 溶液 中 有 大 量 的 Al 元 素 ， 且 硫 


溶解 样品 时 样品 中 Al 的 含量 较 高 ， 高 于 标准 物质 的 真 值 ， 因 此 硫酸 溶解 法 不 适宜 测定 高 温 合 
中 的 Al 元 素 。 从 表 2-8 的 数据 还 可 以 观察 到 ， 氢 氟 酸 浴 解 样品 时 得 到 的 结果 较 王 水 溶解 法 稍 高 ， 
可 以 得 到 更 好 的 分 析 结果 。 这 是 由 于 高 温 合金 样品 中 王 水 不 能 完全 溶解 铝 ， 而 氨 氟 酸 涂 解 样品 


可 以 更 完全 地 溶解 Al 元 素 ， 因 此 测定 高 温 合金 中 Al 元 素 时 应 用 氧气 酸 溶解 法 。 




















酸 


金 
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2.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 铝 元 素 分 析 方法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 


确 度 试 验 
1. 工作 条 件 


在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公 














\ 司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 





光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 分 别 进行 分 析 方 法 的 
线性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ,不同 仪 器 的 工作 条 件 见 表 2-9。 


表 2-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 
























































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 25. O01bf/in? 
谱 线 /nm 394. 401 394. 401 394. 401 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 5 自动 ,1 ~5 可 见 光 区 5 


2. 工作 曲线 溶液 配制 





分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、Fe、 














浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 2-7 ( 按 元 素 含 
算 )， 加 入 按 下 面 测 试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 








标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 
3. 测试 溶液 配制 








、Zr 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 


0 
容量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 


称 取 多 个 牌号 的 高 温 合 金 标 准 物质 和 高 温 合金 样品 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 2-11 ~ 表 
2-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15ml 盐酸 、S$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 








解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 和 10mL 柠檬 酸 溶液 ， 低 温 加 热 ， 
个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 ， 月 


























4. 工作 曲线 线性 试验 


























用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 





溶解 完全 后 冷却 ， 移 入 数 








行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 


日 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 。 








2-10。 试验 结果 表明 ， BE OT So Dn 








要 求 。 
表 2-10 各 仪器 分 析 Al 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Al 394. 401nm 0.999 977 0.999 87 0. 999 791 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶 


























液 ， 分 析 结 果 见 表 2-11 ~ 表 2-13。 


表 2-11 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Al 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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测试 溶 标准 物 会 全 牌号 慰 准 物质 扒 测量 值 (% 平均 值 | 相对 标准 偏差 
闹 筷 吨 口 ET 3 测量 (%) 
液 编 号 质 编号 存 值 〈 包 ) (%) | (RSD) (%) 
国 0.411, 0.413, 0.422, 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.42 0.417 0.95 
0.417, 0.420, 0.413, 0.419, 0.419 
D379 - 
四 | GH4169 化 学 GH4169 0.21 0. 193, ，0. 195 ，0. 193 ，0. 195 0. 194 0. 60 
0.05g 
A38 0.018, 0.006, 0.009, 0.006, 
D146 GH334 0. 008 = 
GH334 0. 002 ，0. 007 
77 -11 
D319 ee K405 3.7 3.691, 3.671, 3.677, 3.683 3. 680 0.23 
A34 
D142 H167 1.78 1.823, 1.822, 1.812, 1.819 1.819 0.27 
H167 
A8 -1 
D135 6 GH3039 0. 635 0. 653 ，0. 657 ，0. 654 ，0. 650 0. 654 0. 44 
GBW01641 
D384 机 K418B 6. 14 6.098, 6.117, 6.127, 6.117, 6.104 6.113 0.19 
镍 基 高 温 合金 
D317 We K403 5. 62 5. 643 ，5. 659 ，5. 651 ，5. 669 5. 656 0.20 
K3 镍 馈 销 钢 - | Ce 
153 
D173 近 GH43 1. 57 1.575, 1.568, 1.573 1. 593 2.67 
H43 高 温 合金 598 
0.253, 0.253, 0.257, 0.257, 0.257, 
D107 110# 近 110# 0.23 0. 255 0.70 
0.255, 0.255 
206 Cr18 Ni20Mo2- 
D220 ee 0.113, 0.122, 0.115, 0.120, 0. 120 0. 118 3.23 
Crl8Ni20Mo2Cu2Nb| ”Cu2Nb 
D403 | 3# DZ125 光谱 DZ125 7.78 4.882, 4.897, 4.887, 4.885 4. 888 0. 13 
第 20 号 
D145 | GH2302 3.11 3.113, 3.122, 3.125, 3.128 3. 122 0.21 
高 温 合金 CH302 
215 
D226 铁 基 高 温 合金 GH1035 0.5 0. 523 ，0. 530 ，0. 531 ，0. 530 0. 53 0.70 
GH35 -1 
A2 -2 
D133 GH4033 0.98 0. 992 ，0. 993 0.992 0. 07 
GH33 
A30 
D132 H136 0.31 0. 290,，0. 300 ，0. 300 ，0. 300 0. 300 1.68 
H136 
157 
D174 GH4037 1.98 2.001, 1.998, 1.989, 1.999 1. 997 0.27 
H37 高 温 合 金 617 
0. 168，0. 167，0. 1689 ，0. 161 ， 
D355 GH140 -6 GH1140 0. 17 0. 166 1.76 
0. 165，0. 168 
77 -11 7.533, 7.506, 7.547, 
D323 K405 7. 54 7.517 0.29 
K5 -5 7.484, 7.517, 7.516 
160 
D177 I GH3044 0.34 0.344, 0.339 0.342 1.04 
H44 高 温 合金 868 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 会 使 牌 号 昧 准 物质 推 测量 人 (% 平均 值 相对 标准 偏差 
闹 和约 吨 口 ET 3 测量 (%) 

液 编号 质 编号 存 值 (% ) (%) (RSD) (%) 
D177 - 160 H44 0.172, 0.173, 0.171, 
GH3044 0. 17 0. 174 1. 17 
0.05g | 高 温 合金 868 0.177，0. 174，0. 173 
D147 - 204 GH153 0.244，0. 247 ，0. 247 ， 
有 GH2153 0.24 0. 244 1. 13 
0.05g | 镍 基 高 温 合金 0.242 ，0. 244，0. 240 
204 GH153 
D147 GH2153 0.48 0. 487，0.485，0. 485 ，0. 489 0. 486 0.39 
镍 基 高 温 合金 
6951 
D256 GH3128 0. 106 0.111, 0.106, 0.108, 0.106 0. 108 2. 19 
GH128 
D256 - 6951 0.048, 0.046, 0.048, 0.048, 
GH3128 0. 053 0. 053 11.61 
0. 05g GH128 0.059, 0.059, 0.059, 0.059 
A5 -2 
D134 GH2036 = 0. 049，0. 053 ，0. 052 ，0. 048 ，0. 050 0. 050 4.11 
GH36 
4.788, 4.760, 4.776, 4.753, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 4.77 4.774 0.31 
4.788, 4.766, 4.789 
6.253, 6.435, 6.449, 6.484, 
042469 一 新 单 品 合金 一 6. 430 1.63 
6. 568 ，6. 393 
5. 829, 5.833, 5.804, 5.822, 5.810, 
038935 一 DD6 一 5. 818 0. 20 
5. 800，5. 813 
5. 625，5. 673 ，5. 678 5.664, 5.628, 
032725 三 K4002 全 5. 658 0.39 
5. 674，5. 667 
3.133, 3.157, 3.155, 3.148, 3.171, 
040736 一 In713C 过 3. 156 0. 43 
3. 173 ，3. 154 
6.040, 6.074, 6.014, 6.071, 6.077, 
044823 一 水 C26 6. 061 0. 40 
6. 078 ，6. 070 
0.214, 0.215, 0.217, 0.215, 
060829 一 M509 过 0.216 0.68 
0.216, 0.218 
5.304, 5.259, 5.298, 5.299, 
0613263 三 DD402 5. 297 0. 43 
5. 323 ，5. 291 
2. 680，2. 693 ，2. 681 ，2. 683 ， 
0610072 一 GH710 = 2. 674 0. 90 
2. 681 ，2. 626 
焊丝 0. 040 ，0. 033 ，0. 036 ，0. 036 ， 
0613955 一 全 0. 036 6. 40 
HGH3113 0. 037 ，0. 035 
6.316, 6.318, 6.325, 6.370, 
041609 一 DD3 一 6. 350 0. 54 
6. 370 ，6. 398 
2. 476，2. 469，2. 470 ，2. 470 ， 
0613121 三 GH720Li 二 2. 471 0. 10 
2. 471，2. 470 
5. 579 5.557, 5.543, 5.600, 
0609202 二 K417 过 5. 570 0.35 
5.575, 5.569 
040862 = FGH96 = 2.249, 2.259, 2.265, 2.259 2. 258 0.29 
0. 620，0. 624，0. 621 ， 
041805 一 InCo718 一 0. 621 0.35 














0.618, 0.620 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 物质 扒 平均 值 | 相对 标准 偏差 
合金 牌号 | 测量 值 (% ) 

液 编号 质 编号 存 但 (% ) (%) (RSD) (%) 
5.655, $5.605, 5.609, 
040733 = Ni 基 合 4 :一 5.632 0.43 
5.633, 5.656 
041276 一 FRC26y = 6.199, 6.228, 6.184, 6.210 6.205 0.30 
5.728, 5.539, 5.840, 5.801, 
040371 = IC10 es 5.744 1.87 
5.758, 5.797 
037103 = K423 = 4.264, 4.241, 4.244, 4.212, 4.247 4.242 0.44 
Q 此 标准 物质 称 样 量 为 0.05g， 下 同 。 
由 表 2-11 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Al 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 





质 ， 当 Al 元 素 含量 范围 


三 





在 0.05% ~7.5% 时 ， 
量 范围 在 0.05% ~0. 10% 时 ， 相 对 标准 





测量 








由 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 。 当 Al 元 素 含 
裔 差 RSD 小 于 11. 61% ; 当 Al 元 素 含 量 范 于 在 0.1% ~ 





1.0% 时 ，RSD 小 于 2. 19% ， 当 Al 元 素 含 量 范围 在 1% ~5.0% 时，RSD 小 于 2.67% ; 当 Al 元素 








量 范围 在 5.0% ~7.5% 时 ，RSD 小 于 0.29% 。 对 于 高 温 


0.03% ~0.1% 时 ，RSD 小 于 6.40% ; 当 Al 元 素 





今 量 范 有 者 








合金 样品 ， 当 Al 元 素 含 


量 范围 在 


含量 范围 在 0.1% ~1.0% 时 ，RSD 小 于 0.68%; 


当 Al 元 素 含 量 范 围 在 1.0% ~5.0% 时 ，RSD 小 于 0.90% ; 当 Al 元 素 含 量 范 围 在 5.0% ~6.4% 















































时 ，RSD 小 于 1.87% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 
0.05% ~7.5% 的 Al 元素。 
表 2-12 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Al 的 准确 度 、 精 密度 试验 
测试 溶 示 准 物 示 准 日 平均 值 | (RSD 
ne J 合金 牌号 sd 测量 值 (%) 平均 值 | (RSD) 
液 编号 质 编号 荐 值 (% ) (%) | (%) 
0. 426，0. 430，0. 422 ，0. 422 ，0. 444 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.42 0.434 | 2.39 
0.449, 0.437, 0.441 
、 0.210，0.206，0. 206 ，0. 207,， 
D379 -0.05g| ”GH4169 化 学 GH4169 0.21 0.208 | 1.08 
0.210, 0.211 
A38 
D146 GH334 一 0. 031 ，0. 026 ，0. 026 ，0. 031 ，0. 025 0.028 | 10.61 
GH334 
77 -11 3.725，3. 672，3. 673 ，3. 749 ， 
D319 K405 3.7 3.712 | 0.76 
KS -1 3.718, 3.726, 3.735, 3.700 
A34 1.778, 1.818, 1.836, 1.829, 
D142 H167 1.78 1.809 | 1.45 
H167 1.783, 1.833, 1.820, 1.773 
A8 -1 
D135 A 近 GH39 | 0.635 0.658, 0.672, 0.654, 0.679, 0.677 0.668 | 1.70 
GBWO1641 6.194, 6.110, ，6. 222 ， 
D384 ER K418B 6. 14 6.128 | 0.87 
镍 基 高 温 合金 6.084, 6.130, 6.085, 6.078, 6.121 
67 -10 5. 640，5. 654 ，5. 572 ，5. 628 ，5. 635 ， 
D317 K403 5. 62 5.608 | 0.87 
K3 镍 铬 钴 钢 5.496, 5.634, 5.610, 5.600 
153 1.577, 1.602, 1.588, 1.588, 
D173 近 GH43 1.57 1.591 | 0.58 
H43 高 温 合金 598 1.590, 1.591, 1.604 
D107 110# 近 110# 0. 23 0.254 ，0. 243 ，0. 247 ，0. 255 0.250 | 2.30 
206 Crl8Ni20Mo- ”|Crl8Ni20Mo- 
D220 一 0.076, 0.087, 0.081, 0.082 0.082 | 5.53 
2Cu2Nb 2Cu2Nb 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 物质 推 、 平均 值 | (RSD ) 
Se a 合金 牌号 | ， 测量 值 (% ) 

液 编号 质 编 号 荐 值 (% ) (%) | (%) 
D403 3# DZ125 光谱 DZ125 4.78 4.872，4.977，4. 814 4.888 | 1.69 
第 20 号 
D145 GH2302 3.11 |3.186, 3.130, 3.155, 3.242, 3.183, 3.187| 3.181 | 1.18 
高 温 合 金 GH302 
215 铁 基 高 温 0.540, 0.531, 0.535, 0.554, 0.539, 0.553, 
D226 GH1035 0.5 0.536 | 3.69 
合金 GH35 -1 0. 562, 0.547, 0.487, 0.518, 0.526, 0.538 
A2 -2 
D133 GH4033 0. 98 0. 942 ，0. 972 0.957 | 2.22 
GH33 
A30 
D132 H136 0.31 0. 287, 0.283, 0.273, 0.289 0.283 | 2.52 
H136 
157 2.053, 2.057, 2.030, 2.021, 1.940, 
D174 ee GH4037 1.98 2.006 | 1.84 
H37 高 温 合金 617 1.996, 1.973, 1.980, 2.018, 1.988 
D355 GH140 -6 GH1140 0. 17 0.171, 0.156, 0.167, 0.178, 0.184 0.171 | 1.26 
77 -11 
D323 证 K405 7.54 |7.518, 7.515, 7.603, 7.616, 7.530, 7.570| 7. 550 | 0.57 
160 0.343, 0. 328, 0.328, 0.331, 0.336, 
D177 GH3044 0.34 0.336 | 3.20 
H44 高 温 合金 868 0.333, 0.360,0.331 
160 0.178, 0.174, 0.178, 
D177 -0. 05g a GH3044 0. 17 0.177 | 0.91 
H44 高 温 合金 868 0.177, 0.178, 0.176 
204 GH153 0. 242, 0. 244 ，0. 245， 
D147 -0. 05g ee GH2153 0. 24 0.244 | 0.604 
镍 基 高 温 合 金 0. 242 0.245, 0.245 
D147 人 GH2153 0. 48 0.498, 0.511, 0.502, 0.500 0.503 | 1.14 
镍 基 高 温 合金 ” | 0 | 
6951 0. 105, 0.101, 0.105, 0.113, 0.106, 
D256 GH3128 0. 106 0.107 | 3.42 
GH128 0.112，0. 108 ，0. 108 ，0. 108 
6951 0. 059 ，0. 059 ，0. 062 ，0. 053 ，0. 051 ， 
D256 -0.05g GH3128 0. 053 0.057 | 6.87 
GHI128 0.055, 0.054, 0.060 
A5 -2 0.041, 0.044, 0.046, 0.045, 0.044, 
D134 GH2036 一 0.043 | 5.94 
GH36 0.039，0. 041 
、 4.759, 4.709, 4.751, 4.918, 4.867, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 4.77 4.773 | 1.60 
4.727, 4.753, 4.711 
网 3. 679，3.703 ，3. 690 ，3. 662 ， 
D401 1# DZ125 光谱 DZ125 3. 68 3.647 | 1.76 
3.532，3. 613 
M002 -2 一 MO02 一 5.711, 5.606, 5.727, 5.528 5.643 | 1.66 
042469 一 新 单 唱 合金 一 6.514，6. 409，6. 513 ，6. 380 6.454 | 1.08 
038935 一 DD6 一 5. 888, 5.840, 5.817, 5.879 5.856 | 0.57 
032725 一 K4002 一 5.567, 5.475, 5.701, 5.671 5.604 | 1.84 
3.081, 3.097, 3.165, 3.154, 3.087, 
040736 一 In713C 二 3.123 | 1.29 
3.085，3. 182 ，3. 129 
044823 一 KRC26 一 6.089, 5.985, ，6. 107 ，6. 052 6.120 6.071 | 0.89 













































































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 物质 推 | 平均 值 | (RSD) 
es 站 合金 牌号 测量 值 (% ) 

液 编号 质 编号 荐 值 (% ) (%) | (%) 
0.197, 0.192, 0.195, 0.187, 0.213, 
0608219 一 M509 一 0. 200 5 
0.218, 0.205, 0.192 
0613263 一 DD402 一 5.168, 5.194, 5.188, $5.174, $5.174 5.180 0.21 
0610072 一 CH710 一 2. 660，2. 623 ，2. 684 ，2. 732 2.675 a | 
焊丝 0. 033 ，0. 038 ，0. 039 ，0. 037 ，0. 037 ， 
0613955 一 一 0. 038 4. 92 
HGH3113 0. 038 ，0. 041 
0612131 一 GH720Li 一 2.445, 2.408, 2.474, 2.412, 2.441 2.436 1 11 
5.492, 5.508, 5.314, 5.384, 5.384, 
0609202 一 K417 一 5.419 1.26 
5.451, 5. 398, 
040862 一 FGH96 一 2.270, 2.213, 2.254, 2.243 2.245 1.07 
041805 一 InCo718 一 0.594, 0.591, 0.595, 0.603, 0.592 0.595 0. 80 
040733 一 Ni 基 合 金 一 5.598, 5.780, 5.735, $5.647, 5.650 5.682 1.30 
041276 一 FRC26y 一 6.201, 6.115, 6.152, 6.232, 6.082 6.156 0.99 
040371 一 IC10 一 5.667, 5.655, $5.676, 5.620, 5.740 $5.8672 .77 
4.161, 4.148, 4.217, 4.181, 4.378, 
037103 一 K423 一 4. 225 2. 03 
4. 182 ，4. 307 
041694 一 K418C 一 6.191, 6.213, 6.012, 6.240 6.164 1.68 
036764 一 GH3044 一 0.067, 0.065, 0.050, 0.058, 0.080 0. 064 17. 43 
由 表 2-12 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Al 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 





质 ， 当 Al 元 素 含 量 范 围 
量 范围 在 0.05% ~0. 10% 时 ，RSD 小 于 6. 87% ; 当 Al 元 素 含量 范 











于 3.69%; 当 Al 元 素 含 
5.0% ~7.5% 时 ，RSD 小 于 0.87% 。 


时 ，RSD 小 于 17.43% ; 当 Al 元素 
量 范围 在 1.0% ~5.0% 时 ，RSD 小 于 2.03% ; 当 Al 元 素 含 
1. 84% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 


量 范 围 

















在 0.05% ~7.5% 时 ， 


对 于 高 温 


























测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 。 当 Al 元 素 含 
围 在 0. 1% ~1.0% 时 ，RSD 小 

















在 1% ~5.0% 时 ，RSD 小 于 1.84%; 当 Al 元素 含 
合金 样品 ， 当 Al 元 素 含 


量 范 围 在 
量 范 围 在 0.03% ~0.1% 
含量 范围 在 0. 1% ~1.0% 时 ，RSD 小 于 5.51% ; 当 Al 元 素 含 
量 范围 在 5.0% ~6.4% 时 ，RSD 小 于 


可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~7.5% 

















的 Al 元 素 。 
表 2-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Al 的 准确 度 、 精 密度 试验 
测试 溶 标准 物 标准 物质 a 平均 值 ” RSD 
和 合金 牌号 ee 测量 值 (% ) 
液 编号 质 编 号 推荐 值 (% ) (%) | (%) 
、 0.420，0. 427, 0. 429 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 42 0.417 | 2.00 
0.408, 0.410, 0.416, 0.411 
D379 -0.05g | GH4169 化 学 GH4169 0.21 0.213, 0.213, 0.212, 0.209 0.212 | 0.89 
A38 0.038，0. 036，0. 032 ， 
D146 GH334 0.036 | 6.80 
GH334 0. 036，0. 038 
77 -11 3.679, 3.705, 3.640, 3.664, 
D319 K405 3.7 3.688 | 1.07 
K5 -1 3.716, 3.657, 3.754, 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 物质 、 平均 值 | RSD 
RE 站 合金 牌号 i 测量 值 (%) 

液 编号 质 编号 推荐 值 (% ) (%) | (%) 
A34 1.722, 1.718, 1.756, 1.750, 
D142 H167 1.78 1.763 | 2.10 
H167 1.810, 1.806, 1.778 
A8 -1 
D135 近 GH39 0. 635 0. 644 ，0. 645 0.645 | 0.11 
H39 
D384 CPU K418B 6. 14 6. 137，6. 103 6. 120 | 0.39 
镍 基 高 温 合金 | | 
67 -10 5.677, 5.618, 5.700, 5.752, 
D317 K403 5. 62 5.621 | 1.07 
K3 锦 铬 钴 钢 5. 578 ，5. 632，5. 608 
153 
D173 近 GH43 1.57 1.417, 1.453, 1.420, 1.428 1.430 | 1.14 
H43 高 温 合金 598 
D107 110# 近 110# 0. 23 0.234, 0.234, 0.239, 0.232 0.235 | 1.27 
206Crl8Ni20- 
D220 Crl8Ni20Mo2Cu2Nb 一 0. 133 0.137, 0. 129, 0. 126 0.131 | 3.65 
Mo2Cu2Nb 
m 4. 835, 4. 829, 4. 832，4. 797 ， 
D403 3# DZ125 光谱 DZ125 4.78 4.773 | 1.54 
4.714, 4.766, 4.639, 
3.162, 3.131, 3.112, 3.184, 
第 20 号 
D145 a GH2302 3.11 3.240, 3.202, 3.162, 3.158, 3.149 | 1.67 
高 温 合 金 GH302 
3.136, 3.044, 3.104 
215 铁 基 高 0.506, 0.516, 0.513, 0.503, 0.517, 
D226 i GH1035 0.5 0.506 | 1.89 
温 合 金 GH35 -1 0.512, 0.496, 0.495, 0.492 
A2 -2 0. 980，0.986，0. 992 ，1. 006 ， 
D133 GH4033 0. 98 0.983 | 1.64 
GH33 0. 959 ，0. 973 
A30 
D132 H136 0.31 0. 299，0. 294, 0.301, 0.305 0.300 | 1.53 
H136 
157 1.989，1. 992，1. 953 ， 
D174 本 GH4037 1. 98 1.968 | 0.98 
H37 高 温 合金 617 1.956, 1.972, 1.947 
0.167, 0.168, 0.168, 0.164, 
D355 GH140 -6 GH1140 0. 17 0. 165 | 2.05 
0. 167，0. 178 ，0. 166 
77 -11 7.378，7. 588 ，7. 613 ，7. 687 ， 
D323 K405 7. 54 7.560 | 1.53 
KS -5 7. 533 
160 H44 0.360，0.349，0.342，0.336，0. 350， 
D177 局 GH3044 0. 34 0.341 | 3.16 
高 温 合金 868 0.326, 0. 333, 0.344, 0.331 
160 H44 0.158, 0.163, 0.166, 0.159, 
D177-0.05g | ..、 GH3044 0. 17 0.162 | 1.87 
高 温 合金 868 0. 162 ，0. 164 
204 GH153 0.229，0. 221，0. 221 ， 
D147 -0. 05g GH2153 0. 24 0.225 | 2.49 
镍 基 高 温 合金 0. 227 0. 220 ，0. 234 
204 GH153 
D147 GH2153 0.48 0. 504, 0.499, 0.493, 0.499 0.499 | 0.90 
锦 基 高 温 合金 
6951 0. 099 0. 101 ，0. 0104 ，0. 106 ， 
D256 GH3128 0. 106 0.102 | 2.27 
GH128 0. 100, 0.102, 0. 102, 0. 100 
6951 0. 063 ，0. 065 ，0. 062 ，0. 063 ， 
D256 -0. 05g GH3128 0. 053 0.061 | 5.92 
GH128 0.057, 0.057, 0.064, 0.056 

















































































































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 物质 a 平均 值 | RSD 
a 3 合金 牌号 a 测量 值 (% ) 

液 编号 质 编 号 推荐 值 (% ) (%) | (%) 
A5 -2 
D134 GH2036 = 0. 099，0. 088 0.0935 | 8.32 
GH36 
D400 DZ125 化 学 DZ125 4.77 4.784, 4.692 4.738 | 1.37 
、 3. 673，3.727，3. 661，3. 603 ， 
D401 1# DZ125 光谱 DZ125 3. 68 3.615 | 3.17 
3.578, 3.586, 3.731, 3.724 
D356 IN738 -1 K438 3. 48 3. 488 3. 488 = 
A35 _ 
D143 近 GH4169 0.705 0.719, 0.698 0.709 | 2.1 
H169 
M002 -1 M002 K4002 一 5. 540 ，5. 536 5.538 | 0.05 
6925 
D245 GH3030 0. 065 0. 065 ，0. 065 0.065 | 0.00 
GH30 
A42 
D139 近 GH105 4. 65 4.625，4. 761 4.693 | 2.05 
HI105 
Al1021 
D340 GH2132 0.49 0.513, 0.512 0.512 | 0.14 
GH132 -32 -4 
6952 
D257 GH3128 0. 502 0. 530 ，0. 508 0.519 | 3.00 
GH128 
77 -11 
D321 K405 5. 59 5.581, 5.585 5.583 | 0.05 
K5 -3 
D172 eR GH4049 3.56 3.531, 3.459 3.495 | 1.46 
镍 基 高 温 合 金 0 
A43 
D144 近 GH4220 4.06 4.048, 4.130, 4.052, 4.051 4.070 | 0.98 
H220 
0613955 一 焊丝 HGH3113 二 0. 028 ，0. 029，0. 023 ，0. 019 0.025 | 18.77 
0609202 一 K417 一 5.721, 5.754 5.738 | 0.41 
040862 一 FGH96 一 2.177, 2.229, 2.174, 2.239 2.205 | 1.54 
041805 一 InCo718 一 0. 610，0. 573 ，0. 599 0.594 | 3.20 
040371 四 IC10 过 5.784, 5.779 5.782 | 0.06 
037103 二 K423 二 4. 161，4. 370 4.266 | 3.46 
GH188 一 GH5188 二 0. 093 ，0. 094 0.094 | 0.76 
043409 一 GH742 一 3.084, 3.111, 3.130 3.108 | 0.74 
036764 一 GH3044 一 0. 050 ，0. 057 0.054 | 9.25 
GH1140 一 GH1140 一 0. 438 ，0. 417 0.428 | 3.47 
030622 二 IC6 7.282, 7.271 7.28 | 0.11 
0613263 至 DD402 二 5. 208 ，5. 237 5.223 | 0.39 
030088 = DZ4 过 5. 9530 ，5. 925 5.940 | 0.30 
037935 到 DZ22 = 5.203, 5.149 5.176 | 0.74 
042471 一 单 品 合金 一 6.315, 6.269 6.292 | 0.52 
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由 表 2-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Al 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 
质 ， 当 Al 元 素 含 量 范 围 在 0.05% ~7.5% 时 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 。 当 Al 元 素 含 
量 范围 在 0.05% ~0. 10% 时 ，RSD 小 于 5.92% ; 当 Al 元 素 含量 范围 在 0. 1% ~1.0% 时 ，RSD 小 
于 3.16% ; 当 Al 元 素 含 量 范围 在 1% ~ $.0% 时 ，RSD 小 于 3.17% ; 当 Al 元 素 含 量 范 围 在 
5.0% ~7.5% 时 ，RSD 小 于 1.53% 。 对 于 高 温 合金 样品 ， 当 Al 元 素 含 量 范围 在 0.03% ~0.1% 
时 ，RSD 小 于 18.77% ; 当 Al 元 素 含量 范围 在 0. 1% ~1.0% 时 ，RSD 小 于 3.47% ; 当 Al 元 素 含 
量 范围 在 1.0% ~5.0% 时 ，RSD 小 于 3.46% ; 当 Al 元 素 含量 范围 在 $. 0% ~7.3% 时 ，RSD 小 于 
0.74% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~7. 5% 
的 Al 元 素 。 
由 表 2-11 ~ 表 2-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~7.5% 的 
Al 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 测量 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 
高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~7.5% 的 Al 元 素 的 测定 。 


2.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 









































































































































用 2.2.3 中 工作 曲线 ， 连 续 进行 10 次 Ni 基 空 白 浴 液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 2-14。 
表 2-14 三 台 仪 器 测量 Al 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Al 394. 401 nm Al 394. 401 nm Al 394. 401 nm 
检 出 限 (DL) 0. 006% 0. 004 8% 0. 003 0% 
































由 表 2-14 可 以 看 出 用 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 高 温 合金 中 Al 元 素 的 方法 检 出 限 分 别 为 
0.006% 、0. 004 8% 、0. 003 0% ， 约 为 高 温 合金 中 Al 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.05% 的 十 分 之 一 ， 
可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 05% 的 Al 元 素 。 






































2.3 小 结 








分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Al396. 152nm 、Al309. 271nm、Al394. 401nm 、Al 237. 312nm 、Al308. 215nm 五 条 分 析 线 的 光谱 干 
扰 情 况 ， 结 果 表 明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Al 394. 401nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Al 
394. 401nm 作为 高 温 合金 中 Al 元 素 的 分 析 线 。 

人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Al 元 素 的 
影响 ， 结 果 表 明 ， 硫 酸 溶解 高 温 合金 样品 时 ， 会 引 和 大量 的 Al 元 素 ， 严 重 影响 样品 的 分 析 结 果 ， 
因此 硫酸 溶解 法 不 适宜 测定 高 温 合金 中 Al 元 素 ; 由 于 高 温 合金 中 王 水 不 能 完全 溶解 铝 ， 而 用 氢 
气 酸 溶解 样品 可 以 使 Al 元 素 的 浴 解 更 加 完全 ， 因 此 测定 高 温 合金 中 Al 元 素 时 应 用 氢 氟 酸 溶解 方 
式 。 

















































































































在 三 台电 感 耘 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 Al 元 素质 量 分 数 在 0.05% ~7.00% 的 基体 匹 
配 工 作曲 线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 9997 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 准确 测量 的 要 求 。 
用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 高 温 合金 标准 
物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Al 元 素 准确 度 、 精 密度 试验 ,测定 Al 元 素质 量 分 数 在 0.05% ~7.5% 
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的 高 温 合 金 标准 物质 时 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 高 温 合金 标 准 物质 和 高 温 合金 样 品 
的 精密 度数 据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.05% ~7.5% 的 Al 元 素 ， 准 确 
度 、 精 密度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耘 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 分 别 为 0.006% 、0. 004 8% 、 
0.003 0% ， 说 明 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 05% 的 Al 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 氧 氟 酸 洲 解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 的 方法 可 以 在 Al 394. 401nm 准确 、 
可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 0.05% ~7.5% 的 Al 元 素 。 












































第 3 章 锦 基 、 铁 铅 基 高 温 合金 中 催 元 素 的 测定 
3.1 实验 部 分 


3.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0. 2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s， 光 谱 分 辨 率 0. 008nm。 

(2) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 )。 

(3) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 27. 12MHz， 和 人 射 功率 
1150W, 反射 功率 小 于 10W, 冷却 气流 量 12L/min,， 辅助 气流 量 1.0L/min,， 载 气压 力 
25. 0]bfin ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 水 。 试 验 中 
所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 : p 约 1.42g/mL。 

氧气 酸 : p 约 1.15g/mL。 

柠檬 酸 。 

盐酸 : 1+1。 

硼 标 准 溶液 A: 0. 10mgymL。 配 制 方法 : 称 取 0.571 8g 预先 烘 烤 (在 110% 烘 烤 1h) 并 在 干 
燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 硼 酸 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完 
全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 

硼 标 准 溶液 B: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 硼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


3.1.2 分 析 线 


分 析 线 为 B249. 77nm 或 182nm 双 线 中 波长 较 长 的 分 析 线 。 

当 采 用 182nm 硼 双 线 中 波长 较 长 的 分 析 线 时 ， 光 室 应 充 氮气 或 氯气 ， 也 可 抽 真 空 ， 以 避免 
空气 中 氧气 对 此 分 析 线 的 吸收 。 

当 试 样 中 乌 质 量 分 数 低 于 0. 5% 、 铁 质量 分 数 低 于 2% 时 可 用 分 析 线 249. 77nm。 
3.1.3 样品 溶液 配制 


当 硼 元 素 的 质量 分 数 在 0.005% ~ 0.20% 时 ， 称 取 0.20g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 0. 000 lg。 
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当 试 样 中 硼 元 素 的 质量 分 数 在 0.01% ~ 0.20% 时 ， 也 可 称 取 0. 10g 高 温 合 金 样品 ， 精 在 
0. 000 lg。 

1. 称 取 0.20g 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 配制 

将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 
热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、4g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 至 浴 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 50mL 塑料 容 
量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 硼 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 大 在 样品 溶液 配制 过 程 中 加 入 氢 氟 酸 后 加 

热 温 度 不 高 于 60% ， 此 样品 涂 液 也 可 用 于 高 温 合 金 中 硅 元 素 的 测定 〈 见 第 15 章 ) ; 若 不 加 入 氧 氟 酸 ， 此 样 
品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 饥 元 素 ( 见 第 5 章 ) 和 包 元 素 ( 见 第 20 章 ) 的 测定 。 

2. 称 取 0. 10g 硼 质 量 分 数 在 0.01% ~0.20% 的 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 配制 

将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 本 中， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 
热 至 反应 停止 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 塑料 
容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 硼 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 知 加 入 氢 氟 酸 后 ， 此 样品 溶液 可 用 于 本 标 

准 高 温 合金 中 铝 〈 见 第 2 章 ) 、 销 ( 见 第 6 章 )、 铜 〈 见 第 8 章 ) 、 铁 ( 见 第 9 章 ) 、 销 〈 见 第 10 章 ) 、 锰 
LL 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 ( 见 第 14 章 )、 钼 〈( 见 第 16 章 )、 钛 ( 见 第 17 章 )、 铭 ( 见 第 19 章 )、 
错 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 样品 溶液 制备 过 程 中 加 入 氧气 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60%C ， 此 样品 溶液 
也 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~1.40% 的 硅 元 素 的 测定 ( 见 第 15 章 ); 若 不 加 入 氧气 酸 ， 此 
样品 浴 液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~1. 00% 的 饥 元 素 ( 见 第 5 章 ) 和 包 元 素 ( 见 第 20 章 ) 
的 测定 。 


3.2 结果 与 讨论 

































































































































































3.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 硼 的 光谱 干扰 研究 

1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 3- 1。 



































表 3-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 























试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 齐 ee 

/(mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-l1、B-2 B 0.01, 0.001 
Ca-l、Ca-2 Ca 0.01, 0.001 
Ce-l、 Ce-2 Ce 0.01, 0.001 
Co-l~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-l~Cr-6 ‘Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 由 
/(mg/ mL) 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0. 001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0. 001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO, -1 HNO， 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H, S04 10% (体积 分 数 ) 
HsPO04 -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
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素 B 的 光谱 干扰 ”将 表 3-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 HJY 公司 ACTIVA 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 B 六 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 波 长 


为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 


























图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 全 加 放大 处 理 ， 




















进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 
























































温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 干扰 见 表 3-2。 
表 3-2 ”高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
t 存 元 素 | 共存 元 素 含量 B 元 素 的 分 析 谱 线 /om 
/试剂 | 范围 (%) 182. 529 182. 583 208. 893 208. 959 249. 678 249. 773 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 一 一 一 一 一 一 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 

























































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 | 共存 元 素 含量 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
/试剂 范围 (% ) 182. 529 182. 583 208. 893 208. 959 249. 678 249.773 
Ce 0.001 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Co 249. 671 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 可 用 谱 线 干扰 严重 2， 可 用 
Co 0.01 以 下 可 用 2 
Cr 0 Ley 加 加 可 用 可 可 用 可 
Cu 0.01 ~1 可 可 可 可 用 可 用 
Fe 249. 653 Fe 249. 782 
p 0. 05 ~ 10， 可 用 可 用 可 用 谱 线 干扰 ， 谱 线 干扰 ， 
ee a | 
Fe 基体 Fe 0.1 以 下 Fe 0.1 以 下 
可 用 ，Fe 基 不 可 用 | 可 用 ，Fe 基 不 可 用 
Hf 249. 699 
谱 线 干扰 严 . 
Hf 0.01 ~5 可 用 | 人 可 用 谱 线 干扰 严重 ， 可 用 
车 ，Hf 0. 001 、 
以 下 可 Hf 0.01 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 可 用 可 
Mn 0.01 ~ 15 可 可 用 可 用 可 用 可 
Mo 208. 952 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 ea 可 用 可 用 
车 ，Mo 0.01 
以 下 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ni 182. 531 ee Ni 249. 783 
谱 线 干扰 ,Ni l 谱 线 干扰 ， 
i 体 可 普 线 干扰 可 
" I 基 r 配 Ni0 引 l "用 可 用 四 Ni 0.5 以 下 可 
以 下 可 用 有 一 用 ，Ni 基 匹 配 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
本 Ta 208.867 | 
背景 干扰 ， 溢 线 干扰 背景 干扰 Ta 249. 664 Ta 249. 777 
Ta 0.05-8 |Ta0.1 以 下 | 可 用 0 01 以 下 | 小 ， 人 0.1 | 。 谱 线 二 近 ， 谱 线 干扰， 
aU. 站 
可 用 以 下 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 | Ta0.01 以 下 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 208. 856 
谱 线 干扰 ， 本 
V 0.05 ~5 可 
I V 0.10 以 下 i . 
可 用 
W 182. 506、 
182. 547 a W 249. 664 W 249. 748 
普 线 干 扰 ，| 谱 线 干扰 ， 下 
W | 齐 委 天 ,| 二 内 | | 全 | 时 入 谱 线 干扰， 谱 线 干扰 ， 
WO.lUMUF IWOoO.1l1MF 
Wo0.2 以 下 可 用 可 用 W 0.1 以 下 可 用 W 0.1 以 下 可 用 
口 
Y 0.01 ~0.1 加 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
共存 元 素 | 共存 元 素 含量 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
/试剂 范围 (% ) 182. 529 182. 583 208. 893 208. 959 249. 678 249.773 
背景 干扰 背景 干扰 
Zn 0.01 ~0.1 可 可 用 小 ，Zn 0.1 小 ,Zn0.1 以 可 用 可 用 
以 下 可 下 可 用 
ee Zr 208. 882 、 
背景 干 溢 线 干扰 Zr 2249. 649 谱 
Zr 0.005 ~0.2 | 扰 小 , Zr 0.1| ”可 用 ee | 人 可 用 线 干扰 ，Zr 0.1 可 用 
以 下 可 ee 以 下 可 用 
可 用 
ley S 182. 571 
谥 线 > i a 
Hs0, 试 关 ss 谱 线 干扰 严 | ”可 用 可 用 可 用 可 用 
| 重 ， 不 可 用 
盐酸 试 章 可 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试 章 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 间 可 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试 间 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试 刘 可 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
G Co 元 素 对 B 此 条 谱 线 存在 谱 线 干扰 ， 干 扰 谱 线 为 249. 671nm。 
@ 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Co 质量 浓度 在 0.01mg/mL 以 下 时 对 B 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 
@ 测定 Ni 基 高 温 合 金 中 B 元 素 时 需要 进行 Ni 元 素 匹 配 。 

















(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
B 的 光谱 干扰 将 表 3-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 型 
ICP - AES 发 射 光 谱 仪 B 五 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 闭 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 干扰 见 表 3-3。 

表 3-3 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 
































































































































































































































共存 元 素 | 共存 元 素 仿 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
/试剂 | 量 范围 (% ) 182. 528 182. 573 249. 773 208. 959 208. 893 
Al 0.05 ~7 可 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 一 一 一 一 一 
Ca 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.1 可 可 用 可 用 可 用 可 用 
背景 干扰 小 ， 了 
Co 0.1 ~16 二 0 下 可 局 可 用 可 用 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
背景 干扰 小 ， |Cr 208. 918 光谱 干扰 ， 
Cr 0.1~27 可 可 用 可 用 Cr0. 1 以 下 可 用 ,| 背景 干扰 小 ，Cr 0. 2 
Cr 基 匹配 以 下 可 用 ，Cr 基 匹 配 


































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 含 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范 围 (% ) 182. 528 182. 573 249. 773 208. 959 208. 893 
背景 干扰 小 ， Fe 249. 787 _ 
0.01 ~1 0 可 用 光滑 下 有 
ee Ee I 重 ，Fe 基 匹配 | ” 重 ，Fe 基 匹 配 
以 下 可 用 重 , 不 可 用 
0.05 ~ 10， 背景 干扰 小 ， 要 四 
] 9 可 
Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 a 到 全 用 
Hf 光谱 干扰 严重 Hf 208. 884 光谱 
光谱 干扰 严重 ， Hf 光谱 干扰 ， | ee 光谱 
0.01 ~5 Hf 0. 001 以 下 主 0 1 以 下 可 用 可 用 可 用 干扰 严重 ，Hf 0. 01 
可 以 下 可 用 
背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
0.01 ~0.1 可 
攻 本 时 用 Mg 0.1 以 下 可 用 | Mg0.1 以 下 可 用 
本 eo 背景 干扰 小 ， ee 背景 干扰 小 ， | 。 背景 干扰 小 ， 
a Mn 0.1 以 下 可 Mn 0.1 以 下 可 用 | Mn 0.1 以 下 可 用 
Mo 重 疼 峰 干扰 ， Mo 208. 955 Bi 
0.1~12 可 彰 景 干扰 ，Mo 0.1 可 用 光谱 干扰 
同 A 二 L 四 本 日 
Mo 0. 1 以 下 可 用 
以 下 可 用 严重 ， 不 可 
0.1~3 可 可 用 可 用 可 用 可 用 
背景 干扰 小 ， Pg Ni 249. 782 光谱 干 Ni 208. 897 光谱 干 
可 束 十 殷 小 ， Ey 
基体 Ni 0. 1 以 下 可 i 扰 ， 背 景 干扰 小 ， 可 用 扰 严重 ，208. 910 光谱 
用 ，Ni 基 匹 配 和 Ni 0.5 以 下 可 扰 ，Ni 0.1 以 下 可 
0.05 ~1 可 可 用 可 用 可 用 可 用 
记过 Ta 249. 784 Ta 208. 898 
De 0 交 sl Ee 可 用 光谱 干扰 严 背景 干扰 小 ， 光谱 干扰 ，Ta 208. 871 
Be ” 和 " 重 ，Ta 0.01 以 | Ta 0.1 以 下 可 光谱 干扰 严重 ， 
下 可 Ta 0.01 以 下 可 用 
0.1~7 本 中 A 可 用 可 用 可 用 
0.1 以 下 可 用 | 人 0.1 以 下 可 用 
背景 干扰 小 ， 要 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
0.05 ~5 可 用 可 用 
V0.1 以 下 可 V 0.1 以 下 可 用 V 0.1 以 下 可 用 
W 249.754 光 
二 二 二 着 玉 ee W 208.954 光 W 208. 896 
月 时 L 日 9 四 pe 
0.1~16 ” 可 用 、 “| 谱 干 扰 ，W 0.05 光谱 干扰 严 
W 0.2 以 下 可 用 光谱 干扰 严重 ，| ea 及 | 
不 可 用 | = 
0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 可 用 可 用 
i 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
下 引用 四 几 Zn 0.1 可 用 | Zn 0.1 以 下 可 用 
EF 局 a me ae 局. 下 
0.005 ~0.2 可 可 用 可 用 + a Sd, 
Zr0.1 可 用 | Zr0.1 可 用 
磷酸 208. 931 磷酸 208. 931 
试剂 背景 干扰 小 可 用 可 用 光谱 干扰 严重 ， 光谱 干扰 严重 ， 
“可 用 “可 用 
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( 续 ) 

共存 元 素 | 共存 元 素 含 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

/试剂 | 量 范围 ( % ) 182. 528 182. 573 249. 773 208. 959 208. 893 

盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 

硝酸 试剂 可 可 用 可 用 可 用 可 用 

磷酸 试剂 可 可 用 可 用 可 用 可 用 

氧气 酸 试剂 可 可 用 可 用 可 用 可 用 

酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 可 用 可 用 

柠檬 酸 试 章 可 可 用 可 用 可 用 可 用 

(3) Thermo IRIS Intrepid 五 型 1CP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 

元 素 B 的 光谱 干扰 “将 表 3-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS In- 




















trepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 B 五 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 
见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 
图 形 进行 适当 次 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 
的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 
干扰 见 表 3-4。 

表 3-4 ”高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 B 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 

















































































































































































































































































































































































































共存 元 素 | 共存 元 素 含 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
/试剂 | 量 范 围 (% ) 182. 591 182. 641 208. 959 249. 678 249. 773 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 加 站 
B 0. 005 ~0.2 Ee EE = ee 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 站 站 
Ce |0.001~0.1 可 用 可 用 可 用 车 
Co 249. 674 光 
8 可 用 可 用 可 用 谱 干 扰 ，Co 0.2 1 
以 下 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 癌 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 可 用 本 朋 
Te 249. 703、 
0.05 ~ 10， 249 658 光谱 干 Tog 784 
be Fe 基体 可 用 可 用 可 用 ee 泛泛 | 可， 0 
以 下 可 
Hd 249. 702 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 光谱 干扰 ， 日 
HfE0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 站 
Mn 182. 595 
Mn 0.01 ~15 | 光谱 干扰 严重 ， 可 用 可 用 
Mn 0.01 以 下 可 用 












































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 | 共存 元 素 含 B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
/试剂 | 量 范围 (% ) 182. 591 182. 641 208. 959 249. 678 249. 773 
Mo 208. 959 光谱 干 
Mo 0.1~12 加 Ne 可 用 扰 严重 ，Mo 0. 01 可 
以 下 可 用 

Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 可 

Ni 基体 可 用 可 用 可 用 日 日 

Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 

Ta 249. 779 光谱 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 日 干扰 严重 ， 
Ta 0.01 以 下 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05~5 可 用 可 用 可 用 可 
W 182. 597 光谱 W 208. 954 光谱 | W 249. 667 光谱 
W 0.1~16 干扰 ，W 0.2 可 用 干扰 ，W 0.2 以 下 | 干扰 ，W 0.2 以 下 可 
以 下 可 用 可 用 H 
Y 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 249. 702 、249. 652 
Zr |0.005~0.2 可 用 可 用 可 用 光谱 干扰 ，Zr 0.01 
以 下 可 用 
S 182. 626 光谱 | S 182. 626 光谱 
硫酸 试剂 干扰 严重 ,不 可 | 干扰 严重 ,不 可 用 可 用 
硫酸 硫酸 

盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 加 日 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 日 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 

(4) 光谱 干扰 小 结 将 表 3-2 ~ 表 3-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 



















































































合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 B 元 素 各 分 析 谱 线 的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 
3-5。 
表 3-5 各 仪器 对 B 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
Wh 2 冯 演 中 波 1 208. 893 208. 959 249. 678 249. 773 
长 较 短 的 谱 线 ”| 长 较 长 的 谱 线 2 | . .| 
B182. 529: S B182. 583 : Fe 基 不 可 用 

光谱 干扰 严重 ,| S 光谱 干扰 Hf、 Ni、 co、H、 | 
HJY ACTIVA| a 有 Mo 不 可 用 0.1 元 素 可 用 ，Ni 

硫酸 不 可 用 ，Ni | 严重 ， 硫 酸 | Ta 不 可 Fe 基 不 可 用 _ 

基 匹 配 ，Ta 不 可 
基 匹 配 不 可 用 
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( 续 ) 
B 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
On 182 全 182 双 浇 电流 208. 893 208. 959 249. 678 249. 773 
长 较 短 的 谱 线 | 长 较 长 的 谱 线 
B182. 528: Co0.1 
以 下 可 用 ; Ni0.1 Hf、 Ta、 ee 
以 下 可 用 ，Ni 基 匹 B182. 573: | W、Fe 不 可 ER Fe、Ta、W 不 可 
PE OPTIMA W 不 可 用 ， 一 
配 ; HHf. 001、 硫酸 不 可 用 ,Ni0.1 以 | 用 ，Ni 基 匹 配 
Ni 基 匹 配 
Ta 0.01 以 下 可 用 ; 下 可 用 
硫酸 不 可 
182.591: S 光 182. 641 : 
人 谱 干 扰 严重 , 硫 | S 光谱 干扰 加 Mo0.01 以 Fe 基 不 可 Fe 基 不 可 用 ， 
酸 不 可 用 ，Mn0.01 | 严重 ， 硫 酸 下 可 用 用 Ta0. 01 以 下 可 用 
以 下 可 不 可 用 
B 在 182nm 附近 有 两 条 谱 线 ， 由 于 各 公司 仪器 不 同 ， 所 标 出 的 仪器 波长 有 较 大 差异 。 由 表 
3-5 可 以 看 出 ， 当 用 B182 双 线 附近 的 波长 较 长 的 分 析 线 时 ， 只 受到 $ 元 素 的 干扰 ， 只 要 不 采用 硫 


酸 溶 解 样品 ， 就 可 以 用 此 分 析 线 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 的 B 元 素 。 另 外 ， 当 样品 中 Fe 含 
量 较 低 且 不 含 Ta 元 素 时 ， 也 可 采用 B249. 773nm 进行 镍 基 高 温 合金 中 B 元 素 的 测量 。 


3.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 深 解 ， 深 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 洲 液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 洲 液 (0. 2mg/mL)， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样 品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放置 2h ， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ”用 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 溶解 高 温 合金 标 
准 物 质 A42 H105 四 份 ， 分 别 移 人 相应 的 4 个 100mL 容量 瓶 中 , 在 这 4 个 容量 瓶 中 分 别 加 入 适量 
B 元 素 标 准 溶 液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 3-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 深 
液 浓 度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 若 不 用 内 标 
法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 定 容 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ”用 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 溶解 高 温 合 金 标 
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准 物 质 A42 H105 四 份 ， 
B 元 素 标准 溶液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 容量 
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分 别 移入 相应 的 4 个 100mL 容量 瓶 中 ， 在 这 4 个 容量 瓶 中 分 别 加 入 适量 























瓦 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 3-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 深 
液 浓 度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 定 容 。 

(3) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 











用 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 溶解 高 温 合 




















金 标 准 物质 A42 H105 四 份 ， 分 别 移入 相应 的 4 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 在 这 4 个 容量 瓶 中 分 别 
加 入 适量 B 元 素 标 准 溶 液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 3-6 ( 按 元 素 含 量 》 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 




















表 3-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 B 元 素 的 含量 


A42 H105 高 温 合金 共 





存 元 素 含量 (% ) 














知 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 定 容 。 
测试 溶液 编号 B 含 量 (%) 
S1 - A42H105 -B 0. 008 2 
S2 - A42 H105 -B 0.013 5 
S3 - A42 HI105 -B 0.028 2 a 
S4 -A42 H1059 -B 0.058 2 


3. 测量 


(1) 工作 条 件 
仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 
谱 线 : B 182. 583 nm。 
积分 时 间 : 2s。 


(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
作曲 线 系 列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 到 








元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-7。 


(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 


作曲 线 系列 溶液 ， 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 配 

















E 立 工作 曲线 ， 测 量 配 介 














C 0.134, Si 0.195, Mn 0.292, Cr 14.95, Mo 5.05, Ti 1.38, 
Cu 0.133, Al 4.65, Co 20.26, B 0.0082, Zr 0.145, Fe 1.045, 





用 配制 好 的 王 水 溶解 法 工 


吓 好 的 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 B 


用 配制 好 的 硫酸 溶解 法 工 





由 好 的 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 B 


元 素 。 分 析 结 果 表 明 硫 酸 试剂 中 有 大 量 的 B 杂质 ，10% 硫酸 溶液 中 了 含量 大 于 0.2% ， 因 此 不 应 
用 硫酸 溶解 法 测定 高 温 合 金 中 的 B 元 素 。 

(4) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氨 氢 酸 溶 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 配制 好 的 毛 氢 酸 溶 
解法 工作 曲线 系列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 配制 好 的 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 
中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-7。 


表 3-7 两 种 溶解 法 在 B 182. 583nm 处 测定 B 元 素数 据 比 较 



















































































测试 溶 标准 物 标准 值 王 水 溶解 法 测量 值 

合金 牌号 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 

液 编号 质 编号 (% ) (%) 
A2 -2 

D133 GH4033 |0.0077 0.004 6, 0.0041 0. 008 0，0. 006 7 
GH33 
A5 -2 

D134 GH2036 下 0.000 9，0.003 5 0.0013，0.002 7 
GH36 
A8 -1 

D135 和 GH3039 一 未 检 出 ，0. 000 3 未 检 出 ，0. 000 1 
A42 

D139 es GH105 |0.0082 0.009 0，0.008 5 0. 009 1, 0.009 1 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 值 王 水 溶解 法 测量 值 
| 合金 牌号 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
液 编号 质 编号 (% ) (% ) 
A35 
D143 GH4169 0. 009 0.007 6，0.007 0 0. 006 5，0. 006 6 
H169 
A43 
D144 GH4220 “| 0.019 5 0.020 6，0. 022 6 0. 020 6, 0.0196 
H220 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 0. 032 0.033 7，0.035 9 0.032 2，0.031 4 
合金 GH302 
151 -2 
D172 二 GH4049 0. 028 0.028 4, 0.0279 0.027 0, 0.0268 
GH49 镍 基 高 温 合金 
157 
D174 a GH4037 0. 008 0.0072，0.007 4 0. 006 2, 0.006 4 
H37 高 温 合金 617 
160 
D177 GH3044 一 0.000 1，0.0017 0. 0008，0.000 1 
H44 高 温 合金 868 
D219 <0 GH1140 0.001 8, 0.0004 未 检 出 ，0. 000 6 
A 了 ts - ， YU. ~ ,UVU. 
铁 镍 基 高 温 合金 GH140 
215 
D226 a GH1035 一 0.003 4，0. 003 0 0. 003 8, 0.0029 
铁 镍 基 高 温 合金 GH35 -1 
6925 _ _ 
D245 GH3030 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
GH30 
6952 
D257 GH3128 一 0.007 7, 0.0076 0. 006 8, 0.0070 
GH128 
67 -10 
D317 K403 0.024 |0.027 2, 0.025 4, 0.0267 0.024 1, 0.0241 
K3 钊 铬 钴 钢 
77 -11 
D321 K405 0. 021 0.0213，0.0217 0.021 1, 0.0214 
K5 -3 
A1021 
D340 GH2132 一 0.013 4，0.014 8 0.012 5, 0.0152 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 一 0.0098，0.010 4 0. 009 7, 0.0099 
D384 ”|IGBW01641 镍 基 高 温 合 金 | K418B 0.011 0.009 7, 0.0104 0.010 0，0. 009 4 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 017 0.0187，0.018 2 0.0175, 0.0180 
0.009 8，0. 009 7， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.011 0.011 3, 0.0115 
0. 0097，0. 009 5 
M002 -1 一 M002 一 0.020 3, 0.0196 0.019 5, 0.0200 
030088 一 DZ4 0.012 0，0.012 9 0.012 0, 0.0134 
030183 一 K424 二 0.010 9，0.012 6 0.012 3，0.012 5 
030622 一 IC6 一 0. 028 ，0. 027 0. 024 2, 0.026 2 
032725 一 K4002 一 0.016 1, 0.0153 
034532 一 K418 一 0.014 3, 0.0151 0.015 0, 0.0142 
036764 一 GH3044 一 0.001 0, 0.001 1 
037103 一 K423 一 0.011 8, 0.0110 0.0109, 0.0132 





































































































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 标准 值 王 水 溶解 法 测量 值 
本 合金 牌号 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
液 编号 质 编号 (% ) (%) 
037935 一 DZ22 一 0.0148，0.015 4 0.0151，0.014 8 
038916 一 GH710 二 0.017 1, 0.0174 0. 019 4, 0.0187 
038936 一 DD6 一 未 检 出 ， 未 检 出 0. 001 4, 0.001 1 
0.016 4，0. 016 9， 
040371 一 IC10 一 0.015 2, 0.0166 
0. 016 4，0.015 5 
0.011 0, 0.011 2?， 
040736 一 In713C 二 0.011 8, 0.0117 
0.0126, 0.0120 
041670 一 DD3 = 0.001 8， 未 检 出 0. 002 1, 0.0025 
041805 一 InCo718 二 0.004 2, 0.0041 0.005 2, 0.0040 
042471 一 单 晶 合金 一 未 检 出 ， 未 检 出 0. 000 9, 0.0008 
0.010 2，0. 009 7， 
043409 一 GH742 = 0.0107，0.0107 
0.011 3, 0.0121 
0. 009 8 ，0. 009 6，0. 007 7， 
044823 一 FRC26 = 0. 008 4,0.008 3 
0.009 8, 0.007 7, 0.009 5 
0. 001 0，0. 001 3， 
GH188 一 GH5188 0.002 2，0. 001 6 
0. 002 3, 0.0029 
GH1140 = GHI1140 二 0. 000 4，0.000 1 0. 000 3，0.0009 
0.002 2，0. 001 9， 
0608219 一 M509 = 0. 000 3， 未 检 出 
0. 002 2,0. 002 2 
0609202 -一 K417 一 0.020 9，0.019 7 0. 020 5, 0.0210 
0610072 一 GH710 = 0.014 4，0.018 6 0.018 1, 0.0157 
0612131 一 GH720Li 0.015 7, 0.0144 0.015 7，0.015 6 
0.0013，0.001 4， 
0613263 一 DD402 人 0. 000 2，0. 000 6 
0.0023，0.002 1 
焊丝 0. 006 1，0. 006 2， 
0613955 一 二 0.005 0，0.0047 
HGH3113 0. 004 5, 0.004 2 























Ht 


由 表 3-7 可 以 看 出 ， 王 水 和 氢气 酸 两 种 溶解 法 测 得 的 B 元 素 的 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 
推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 这 两 种 溶解 法 均 可 以 准确 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 B 元 素 。 














3.2.3 五 种 工作 曲线 比较 


1. 工作 曲线 的 配制 
(1) 无 基体 工作 曲线 系列 溶液 配制 ”分 别 在 5 个 50mL 容量 瓶 中 加 入 适量 B 标准 溶液 ， 使 容 
量 瓶 中 B 的 含量 同 表 3-8 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 ) ， 加 入 15mL 盐 





























酸 、5mL 硝酸 、4g 森 榜 酸 ， 定 容 。 


(2) Ni 











基体 匹配 工作 曲线 系列 溶液 配 和 














瓦 中 B 和 





液 ， 使 容量 





Cr 


分 别 在 5 个 50mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 B 标准 溶 
的 含量 同 表 3-9 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 )， 在 每 

















个 容量 瓶 中 加 入 适量 Ni 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Ni 的 含量 为 70% ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 4. 00mg/mL 计算 ) ， 加 入 1S$mL 盐酸 、5mL 硝酸 、4g 柠檬 酸 ， 定 容 。 
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(3) DZ125 基体 匹配 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 称 取 5 份 DZ125 化 学 标准 物质 各 0. 200 0g， 分 
别 置 于 5 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 4g 
柠 榜 酸 ， 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 5 个 相应 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 B 标准 
溶液 ， 使 容量 瓶 中 B 的 含量 同 表 3-10 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 ) ， 定 
容 。 

(4) D250 基体 匹配 工作 曲线 配制 ” 称 取 5 份 D250 标准 物质 各 0.200 0g， 分 别 置 于 5 个 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 洲 解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 加 
热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 入 5 个 相应 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 B 标准 溶液 ， 使 容 
量 瓶 中 了 的 含量 同 表 3-11 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

(5) D139 基体 匹配 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 称 取 5 份 D139 标准 物质 各 0. 200 0g， 分 别 置 于 
5 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 
加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 入 5 个 相应 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 B 标准 溶液 ， 使 
容量 瓶 中 了 的 含量 同 表 3-12 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

2. 样品 测试 溶液 配制 

称 取 高 温 合金 样品 0. 200 0g， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 
解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 ， 定 容 。 

3. 测量 工作 条 件 

仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 

谱 线 : B249.773nm 和 B182.583nm (为 B 双 线 中 波长 较 长 的 谱 线 ， 另 一 谱 线 为 
B182. 529nm) 。 

积分 时 间 : 5s。 

光 室 : 充 高 纯 氮 气 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 


























































































































(1) 无 基体 工作 曲线 线性 试验 ”用 无 基体 工作 曲线 溶液 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 
试验 ， 结 果 见 表 3-8。 试 验 结果 表明 ， 舍 量 范围 在 0.005% ~0.10% 间 的 无 基体 匹配 的 B 工作 曲 
































线 线 性 关系 良好 ， 满 足 测 量 要 求 。 
表 3-8 无 基体 工作 曲线 测定 B 含量 的 线性 试验 





























分 析 [作曲 线 系列 溶液 含量 ( % ) a 
于 分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
元 素 S0 Kl K2 K3 K4 

B 182. 583 0. 000 0.01 0. 02 0. 05 0. 10 0. 999 92 
B 249. 773 0. 000 0.01 0. 02 0. 05 0. 10 0. 999 83 





























(2) Ni 基体 匹配 工作 曲线 线性 试验 用 Ni 基体 匹配 工作 曲线 溶液 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 
曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 3-9。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 0.005% ~0.10% 间 的 Ni 基体 匹配 的 
B 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 量 要 求 。 

表 3-9 Ni 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 含量 的 线性 试验 


















































分 析 a 工作 曲线 系列 溶液 含量 ( % ) ce 
y 分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
元 素 S0 Kl K2 K3 K4 
B 182. 583 0. 000 5 0.010 5 0. 020 5 0. 050 5 0. 100 5 0. 999 63 
B 249. 773 0. 000 5 0.010 5 0. 020 5 0. 050 5 0. 100 5 0. 999 70 


























(3) DZ125 基体 匹配 工作 曲线 线性 试验 ”用 DZ125 基体 
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匹配 工作 曲线 溶液 建立 工作 曲线 ， 





进行 工作 曲线 线性 试验 ,结果 见 表 3-10。 试 验 结果 表明 ,含量 范围 在 0.005% ~ 0.10% 间 的 


DZ125 基体 匹配 的 B 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 量 要 求 。 








表 3-10 DZ125 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 含量 的 线性 试验 
































分 析 本 工作 曲线 系列 溶液 合 量 (% ) 

密 分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
元 素 S0 Kl K2 K3 K4 

B 182. 583 0. 017 0. 027 0. 037 0. 067 0. 117 0. 999 63 
B 249. 773 0. 017 0. 027 0. 037 0. 067 0. 117 0. 999 53 
(4) D250 基体 匹配 工作 曲线 线性 试验 ”用 D250 基体 匹配 工作 曲线 溶液 到 














行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 3-11。 试 验 结果 表明 ， 含 
基体 匹配 的 B 工作 曲线 线性 关系 和 良好， 满足 测量 要 求 。 





























含量 范围 





E 立 工作 曲线 ， 进 
在 0.005% ~0.10% 间 的 D250 


表 3-11 D250 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 含量 的 线性 试验 






































分 析 a 工作 曲线 系列 溶液 含量 ( % ) 
分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
元 素 S0 Kl K2 K3 K4 
B 182. 583 0.003 9 0.013 9 0.023 9 0.053 9 0. 103 9 0. 999 70 
B 249. 773 0.0039 0.0139 0.0239 0.0539 0. 103 9 一 
(5) D139 基体 匹配 工作 曲线 线性 试验 ”用 D139 基体 匹配 工作 曲线 溶液 到 











行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 3-12。 试 验 结果 表明 ， 含 上 
基体 匹配 的 B 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 讽 























二 .Tt 























E 立 工作 曲线 ， 进 


量 范围 在 0.005% ~0.10% 间 的 D139 























上 量 要 求 。 
表 3-12 D139 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 含量 的 线性 试验 
分 析 本 [作曲 线 系列 溶液 含量 (% ) ee 
分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
元 素 S0 Kl K2 K3 K4 
B 182. 583 0.008 2 0.018 2 0.028 2 0.058 2 0. 108 2 0. 999 83 
B 249. 773 0.008 2 0.018 2 0.028 2 0.058 2 0. 108 2 0. 999 42 


5. 检 出 限 试验 





(1) 无 基体 工作 曲线 检 出 限 试验 ”用 无 基体 工作 曲线 测量 10 次 3 


和 检 出 限 的 计算 见 表 3-13。 


























其 中 的 试剂 空白 溶液 ， 结 果 


表 3-13 无 基体 工作 曲线 测定 B 的 检 出 限 (DL) 















































分 析 谱 线 /nm 182. 583 249. 773 
试剂 空白 溶液 强度 SD 值 4.91 262. 56 
高 含量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0.10 0.10 
高 含量 工作 曲线 溶液 强度 11 823. 85 445 634. 8 
低 含 量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0 0 
低 含量 工作 曲线 溶液 强度 317. 46 5885.9 
分 析 方 法 检 出 限 (% ) 0.000 1 0. 000 2 





日 











昌 表 3-13 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 方法 在 B182. 583nm、B249. 773nm 测定 B 的 方法 检 出 限 
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分 别 为 0. 000 1% 
定 。 


(2) Ni 基体 工作 曲线 检 出 限 试验 
果 和 检 出 限 的 计算 见 表 3-14。 




















、0. 000 2% ， 可 以 满足 高 温 合金 相 


呆 


金 样品 中 含量 范围 在 0.005% ~0.1% 的 B 的 测 











用 Ni 基体 工作 曲线 测量 10 次 其 中 的 Ni 基 空 白 溶液 ， 结 


措 


表 3-14 Ni 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 的 检 出 限 (DL) 


















































分 析 谱 线 /nm 182. 583 249. 773 
Ni 基 空 白 溶 液 强度 SD 值 4.91 262. 56 
高 含量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0.1005 0. 100 45 
高 含量 工作 曲线 溶液 强度 11 161. 54 434 422.7 
低 含量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0. 000 5 0.000 5 
低 含量 工作 曲线 溶液 强度 405. 644 40 587.78 
分 析 方 法 检 出 限 ( % ) 0.0001 0. 000 2 








上 
分 别 为 0.000 1% 
定 。 


(3) DZ125 基体 工作 曲线 检 出 限 试验 
曲线 溶液 ， 结 果 和 检 出 限 的 计算 见 表 3- 15。 











日 表 3-14 可 以 看 出 ， 用 Ni 基体 匹配 方法 在 B182. 583nm、B249. 773nm 测定 B 的 方法 检 出 限 
、0. 000 2% ， 可 以 满足 高 温 合金 样品 中 含量 











含量 范围 在 0.005% ~0.1% 的 B 的 测 


用 DZ125 基体 工作 曲线 测量 10 次 其 中 的 低 含 量 工作 


表 3-15 DZ125 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 的 检 出 限 (DL) 

































































分 析 谱 线 /nm 182. 583 
低 含 量 工作 曲线 溶液 强度 SD 值 4.91 
高 含量 工作 曲线 溶液 浓度 ( % ) 0. 117 

高 含量 工作 曲线 溶液 强度 6 995. 898 
低 含量 工作 曲线 溶液 浓度 ( % ) 0.017 

低 含量 工作 曲线 溶液 强度 1 966. 972 
分 析 方 法 检 出 限 (% ) 0. 000 3 





0.000 3% ， 可 以 满足 


(4) D250 基体 工作 曲线 检 出 限 试验 ”用 D250 基体 工作 曲线 测量 10 次 其 中 的 低 含量 工作 
线 溶液 ， 结 果 和 检 出 限 的 计算 见 表 3-16。 





泪 人 全 

















由 表 3-15 可 以 看 出 ， 用 DZ125 基体 匹配 方法 在 B182. 583nm 测定 B 的 方法 检 出 限 为 


高 温 合金 样品 中 含量 范围 在 0.005% ~0.1% 的 B 的 测定 。 














Es 





表 3-16 ”D250 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 的 检 出 限 (DL) 







































































分 析 谱 线 /nm 182. 583 

低 含 量 工作 曲线 溶液 强度 SD 值 4.91 
高 含量 工作 曲线 溶液 浓度 ( % ) 0.053 9 
高 含量 工作 曲线 溶液 强度 5 710.01 
低 含量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0.003 9 
低 含量 工作 曲线 溶液 强度 867. 253 
分 析 方 法 检 出 限 (% ) 0. 000 2 











由 表 3-16 可 以 看 出 ， 用 D250 基 
0. 000 2% ， 可 以 满足 高 温 合金 样品 中 含量 范围 
(5) D139 基体 工作 曲线 检 出 限 试验 用 D139 基体 工作 曲线 测量 10 次 其 中 的 低 含 量 工作 曲 














线 溶液 ， 结 果 和 检 出 限 的 计算 见 表 3-17。 
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本 匹配 方法 在 B182. 583nm 测定 B 的 方法 检 出 限 为 
在 0.005% ~0.1% 的 B 的 测定 。 






















































































表 3-17 D139 基体 匹配 工作 曲线 测定 B 的 检 出 限 (DL) 

分 析 谱 线 /nm 182. 583 249. 773 

低 含量 工作 曲线 溶液 强度 SD 值 4.91 262. 56 

高 含量 工作 曲线 溶液 浓度 ( % ) 0. 108 0. 108 
高 含量 工作 曲线 溶液 强度 11 828.72 425 969.5 
低 含量 工作 曲线 溶液 浓度 (% ) 0. 008 2 0. 008 2 
低 含量 工作 曲线 溶液 强度 1 385. 37 54 936.5 
分 析 方 法 检 出 限 ( % ) 0. 000 1 0. 000 2 


由 表 3-17 可 以 看 出 ， 用 D139 基体 




















匹配 方法 在 B182. 583nm、B249. 773nm 测定 B 的 方法 检 出 


限 分 别 为 0. 000 1% 、0. 000 2% ， 可 以 满足 高 温 合金 样品 中 含量 范围 在 0. 005% ~0.1% 的 B 的 测 


定 。 





3.2.4 不 同 工 作 曲线 测定 高 温 合金 中 硼 元 素 的 数据 比较 


1. 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 硼 元 素 


















































用 无 基体 工作 曲线 测量 样品 测试 溶液 中 的 B 元 素 ,， 分析 结果 见 表 3-18 和 表 3-19。 
表 3-18 无 基体 工作 曲线 测量 B 含量 的 测量 结果 
测 | 二 ;次 流 | 标准 二 准 值 测量 直 ) 
测试 溶 标准 物质 、。。、,。,，| 标 准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) 0 
向 | [1 金牌 号 共存 元 素 ( Mo ) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
A42 0.008 9, 0.009 1,，| 0.0115, 0.0117, Ni 基 ， 
D139 GH105 | 0.0082 
H105 0. 008 2，0. 008 3 0.013 2, 0.013 1 |Cr14.95, Co 20.26, Fe 1. 045 
0.012 9,，0.012 0，| 0.0157, 0.015 1 ， 
i 0.011 8, 0.0120，| 0.0170, 0.0174, Ni 基 ， 
D376 i GH4049 | 0.013 0.009 6, 0.0092, | 0.0115, 0.0114, | Cr8.43, Co 16.3, W 6.43, 
” 0.010 1,，0.010 4，| 0.012 7，0.012 7， Fe 1. 64 
0.010 2 0.0110 
0.019 8，0.0200，| 0.021 9，0.022 1 ， 
Ni 基 ， 
A43 0.015 5, 0.0162, | 0.0162, 0.017 2， 
D144 GH4220 | 0.0195 Cr 9.592, Co 5.33, W 5.455, 
H220 0.016 5, 0.0170, | 0.016 8, 0.0179, 
Fe 0.733 
0.017 1 0.0178 
0.005 2, 0.0050, | 0.008 4, 0.007 8， 
A39 0.005 5, 0.005 2,，| 0.0080, 0.0079, Ni 基 ， 
D159 = 0.003 8 
C263 0.005 1, 0.0052, | 0.0076, 0.008 0，| Cr 20.08 ，Mo 5.96，Fe 0. 225 
0.005 3 0. 008 0 
0.008 6, 0.0077, | 0.0119, 0.0116, 辣 归 
6951 0.005 2，0.0050，| 0.008 0，0.007 7， ey 
D256 GH3128 | 0.0044 Cr 17.89, Mo 9.96, W 9.91, 
GH128 0.004 9, 0.005 1，| 0.0076, 0.0080, 
Fe 1. 88 
0.004 7 0.007 6 
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( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 本 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) be 
站 pe 合金 牌号 £ 存 元 素 ( % ) 
编号 编号 入 值 (%) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.010 2，0. 010 0， 
0.013 5, 0.013 5， Ni 基 ， 
0.009 5，0. 007 3， 
041276 二 FRC26y 0. 009 0.0109, 0.011 3， W 11.32, Cr4.55, 
0. 009 3，0. 009 2， 
0.0110, 0.0108 Co 9. 18 
0.009 2 
0.004 9, 0.0049, | 0.0077, 0.0075, 
0.003 4, 0.003 2，| 0.008 1，0.007 9， Ni 基 ， 
038912 = DD3 <0. 005 
0.003 3, 0.003 2，| 0.007 9，0.007 8， Cr 9.59, Co 4.96, Al 6. 02 
0.003 1 0.0076 
0.010 3, 0.009 8, | 0.0134, 0.013 8， 
Ni 基 ， 
040862 = FGH96 0.007 8, 0.0076, | 0.015 8, 0.0154, 
Cr 15. 89, Co 12. 88, Al2.21 
0.007 6 0.0161 
0.004 8, 0.0046, | 0.0047, 0.0046, 
040862 
二 FGH96 |+0.005* | 0.0044, 0.0045, | 0.0044, 0.0104, 
0. 004 5,0.0043 0.010 8, 0.0105 
0.019 0, 0.0192, | 0.0196, 0.019 8， 
040862 
3 FGH96 +0.02 | 0.0199, 0.0161, | 0.0199, 0.021 1， 二 
法 
0.015 7 0. 020 8 
040862 0.001 8, 0.0019, | 0.008 8, 0.008 8， 
一 FGH96 | +0.002 5 四 
+3 0.0019 0.0090 
040862 0.008 3, 0.0078, | 0.0143, 0.014 8， 
一 FGH96 +0.01 on. 
+4 0. 008 3,0.007 4 0.014 8, 0.0147 
0.008 9, 0.009 1,，| 0.0133, 0.0140, Ni 基 ， 
041277 一 RC26 = 0.0077, 0.0075, | 0.0093, 0.009 1, | Cr4.68, Al6.14, Co9.15, 
0.0078 0. 009 2 W 11.30 
0.005 0, 0.0050, | 0.005 2, 0.005 2， 
0.004 6, 0.003 2，| 0.005 3，0. 002 4， 
041277 
1 一 FRC26 +0.005 | 0.003 3, 0.0033, 0. 002 4，0. 0024 ， 一 
0.004 1, 0.003 7，| 0.003 0，0. 002 9， 
0.0040 0.003 2 
0.009 7, 0.0097, | 0.0099, 0.0101, 
041277 
= RC26 +0.01 0.009 9, 0.0075, | 0.0103, 0.006 6， = 
0. 008 0，0.007 4 0.006 2, 0.0069 
041277 0.001 9, 0.001 7,，| 0.001 3, 0.0014, 
ee XC26 | +0.0025 一 
+3 0.002 1 0. 003 0 
FeNi 基 合 金 (无 Ta) 
0.005 7, 0.005 5, | 0.0430, 0.0420, 
0.005 8, 0.005 3, | 0.033 3, 0.032 6, 
A38 Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.0032 | 0.005 8, 0.0057, | 0.0397, 0.0394, 
GH334 Cr 21.9, Mo 9.01 
0.005 2, 0.005 1， | 0.036 3，0. 036 4， 














0. 005 2，0. 005 0 





0.036 5, 0.0353 













































































( 续 
测试 溶液 | 标准 物质 太太 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) 2 
站 ge 合金 牌号 £ 存 元 素 ( % ) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
FeNi 基 合 金 (无 Ta) 
6935 Fe 基 ，Ni 37. 77 ， 
D250 GH135 | 0.0039 0. 006 1, 0.0061 0. 081, 0.079 
GH135 Cr 13. 02 
0. 005 1，0. 005 3, 0. 110, 0. 113, 
6941 0.008 2, 0.0077, | 0.076 1, 0.076 3, Fe 基 ，Ni 19. 14， 
D251 GH139 | 0.0065 
GH139 0.006 0，0.0064，| 0.0862，0.092 1， Cr 23. 45 
0. 006 3，0.006 2 0.0919, 0.0840 
0.007 5，0.007 4， 0. 041，0. 041 ， 
0.008 3, 0.008 4，| 0.038 5，0.034 7， 
A35 Ni 基 ，Fe 18. 44， 
D143 近 GH4169| 0. 009 0.007 3, 0.0075, | 0.038 1, 0.041 3， 
H169 Cr 19.27, Nb 5.22 
0.007 4, 0.0075, | 0.0400, 0.0391, 
0.007 6 0. 0404 
6944 Fe 基 ，Ni 14. 57， 
D254 GH139 | 0.0107 0. 005 7, 0.006 3 0.200, 0.119 
GH139 Mn 7.2, Cr 22.39 
0.009 9，0. 009 8， 0. 069 ，0. 068 ， 
0.011 4,，0.0112，| 0.0595, 0.059 8， 
A34 Fe 基 ，Ni 39. 94， 
D142 H167 0.012 0.010 0, 0.0097, | 0.065 9，0. 062 3， 
H167 Cr 14.25, W 6.05 
0.009 8, 0.0100, | 0.0634, 0.064 8, 
0.009 9 0. 064 1 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52. 36， 
D379 S GH4169 0.011 0.011 3, 0.0096 0.039 0, 0.0383 
化 学 Cr 18.59, Nb 5.09 
0.0077, 0.0075, | 0.036 3, 0.0359, 
Ni 52.4, Fe 18.8， 
041805 二 InCo718 | 0.0051 | 0.005 6, 0.0054, | 0.0403, 0.0379, 
Mo 3.12, Nb 5.2, Cr 18.1 
0.005 1 0.0367 
0.004 4，0.0040，| 0.0037，0.003 7， 
041805 
二 InCo718 | +0.005 | 0.004 1, 0.0032, 0.003 8 ， 未 检 出 ， 四 
本 
0.003 5,0.0033 未 检 出 ， 未 检 出 
0.048 6, 0.051 7,， | 0.048 3, 0.049 8， 
041805 
InCo718 +0.05 | 0.0607, 0.0398, | 0.053 3，0.012 8， 四 
本 
0.039 6, 0.0372 0.012 9，0.011 4 
041805 0.001 9, 0.0020，| 0.0017, 0.0017, 
= InCo718 | +0.0025 一 
+3 0.002 0 0. 001 5 
041805 0.020 3，0.0202，| 0.0078，0.008 0， 
一 InCo718 | +0. 025 一 
+4 0.0214 0. 008 4 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.014 7, 0.0143，| 0.0272, 0.0265, 
0.016 3, 0.0165, | 0.029 4，0.029 0， 
DZ125 Ni 基 ，Ta 3. 72， 
D400 DZ125 0. 017 0.013 4, 0.013 8，| 0.023 7，0.024 0， 
化 学 Fe 0.07，Cr 8.64, W 6.84 
0.014 0, 0.013 7，| 0.0247, 0.023 2， 
0.0139 0.023 8 
0.004 9, 0.013 1，| 0.0075, 0.0229, 
0.011 1, 0.011 1, | 0.019 8, 0.0195, Ni 基 ，Ta 2.71， 
040736 四 In713C 一 














0.0117，0.011 1， 
0.011 4 


0. 021 3，0. 019 3 ， 
0. 020 1 








Cr 13.85, Co9.5, Al3.10 
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( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 A 标准 值 /加 测量 值 / 回 收 值 ( % ) 2 
站 ge 合金 牌号 £ 存 元 素 ( % ) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.016 3, 0.0163, | 0.035 4，0.035 5， Ni 基 , Ta6 
040371 = IC10 一 0.012 3, 0.0120, | 0.0305, 0.0290，| Cr6, Co12, Al6, Re2.10, 
0.0119, 0.0119 0.028 4, 0.029 4 W 5.58 
0.052 0, 0.0543, | 0.0566, 0.058 6, 
0.052 0, 0.038 3，| 0.057 3，0.034 4， 
040371 
= IC10 +0.05 | 0.0392, 0.0413, | 0.036 1, 0.0384, 一 
证 
0.039 1, 0.0378, | 0.035 3，0.035 1 ， 
0.040 0 0. 038 3 
0. 107, 0. 112, 0. 104 , 0. 106, 0. 106, 0. 105 ， 
040371 0.079 9，0.0803，| 0.0757，0.077 7， 
四 IC10 +0. 10 一 
+2 0.076 2, 0.078 5，| 0.0717，0.0767， 
0.078 3，0. 079 7 0.0717，0.0767 
Ni 基 ，Ta6 
040370 二 IC10 一 0.016 3, 0.0163 0.035 4, 0.0355 Cr 6, Co 12, Al6, 
Re 2.10, W 5.58 
040370 0.052 0, 0.054 3, | 0.0566, 0.058 6， 
二 IC10 +0. 05 一 
+1 0.052 0 0.057 3 
040370 
二 IC10 +0.10 |0.107, 0.112, 0.104 10.106，0. 106，0. 104 = 
和 




















注 : 表示 加 入 回收 实验 ,测量 值 一 栏 中 数据 为 回收 值 。+ 后 数值 表示 为 加 入 值 。 下 同 。 
表 3-19 无 基体 工作 曲线 测量 B 含量 的 统计 结果 






























































B182. 583 B249. 773 
测试 溶液 标准 物质 合金 标准 值 / 人 ee i 
平 扶 可 收 谈 RSD 平均 值 可 ! 收 洗 RSD 
编号 编号 牌号 。 | 加 入 值 (%) 4 下 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
A42 
D139 GHI105 0. 008 2 0. 008 6 一 3. 13 0. 012 4 一 了 六 了 
H105 
152 -2 
D376 GH4049 0.013 0.0109 一 1 0. 013 8 一 18. 04 
GH49 
A43 
D144 GH4220 0.0195 0.017 4 一 10. 10 0. 018 5 一 13. 06 
H220 
A39 
D159 一 0. 003 8 0. 005 2 一 3. 02 0. 007 9 一 3.07 
C263 
6951 
D256 GH3128 0.004 4 0.0058 一 26.78 0.0089 -一 21. 83 
CH128 
041276 一 FRC26y 0. 009 0. 009 2 一 10. 20 0.011 8 = 11. 00 
038912 = DD3 <0.005 0.0037 一 21. 9 0. 007 7 一 2.61 
040862 FGH96 一 0. 008 6 一 2.61 0. 014 9 = 8. 19 
























































































































































续 ) 
B182. 583 B249. 773 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 标准 值 / Rr pe 
平 拱 0 玉 RSD 平均 值 日 带 RSD 
编号 编号 牌号 加 入 值 (%) 
(%) (% ) (% ) (% ) (% ) (% ) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
040862 +1 二 FGH96 +0.005 0.0045 90.0 3.81 0.0075 150.0 43.49 
040862 +2 FGH96 +0.02 0.017 0 85.0 10. 75 0. 020 2 101.0 3.29 
040862 +3 FGH96 +0.0025 | 0.0018 72.0 3.09 0.008 8 352.0 1.30 
040862 +4 = FGH96 +0.01 0.0079 79.0 5.48 0.0146 146.0 1.62 
041277 一 水 C26 一 0. 008 2 = 9. 04 0. 010 9 = 22. 32 
041277 +1 SS 水 C26 +0.005 0.0040 80.0 17.73 0.0035 70.0 36. 29 
041277 +2 = FC26 +0.01 0.0087 87.0 13. 66 0. 008 3 83.0 23. 43 
041277 +3 = FRC26 +0.0025 | 0.0019 76.0 10. 53 0.0019 76.0 50.21 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 0.003 2 0.005 4 = 5.63 0. 077 4 = 9. 30 
GH334 
6935 
D250 GHI135 0.0039 0. 006 1 — 0.00 0.0080 = 1.77 
CH135 
6941 
D251 CH139 0. 006 5 0. 006 4 = 16. 75 0. 091 2 = 15. 27 
CH139 
A35 
D143 近 GH4169 0. 009 0.0076 = 5.27 0.0426 = 19. 54 
H169 
6944 
D254 CH139 0. 010 7 0. 006 0 = 7.07 0.0159 = 35. 90 
CH139 
A34 
D142 H167 0.012 0. 010 1 = 6.27 0.0640 = 5.13 
H167 

D379 GH4169 化 学 GH4169 0.011 0. 010 4 = 11.53 0. 038 6 — 1.28 

041805 一 InCo718 0. 005 1 0. 006 2 19.78 0. 037 4 二 4.74 
041805 +1 = InCo718 +0.005 0.0037 74.0 12.93 0.0037 = = 
041805 +2 = InCo718 +0.05 0.046 2 92.4 19. 61 0. 031 4 = 一 一 
041805 +3 2 InCo718 +0.0025 0.0019 76.0 2.99 0.0016 > = 
041805 +4 一 InCo718 +0.025 0.0206 82.4 3.22 0. 008 0 一 = 

Ni 基 合 金 ( 含 Ta) 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0.017 0.0145 = 7.81 0. 0253 7 二 9. 24 
040736 = In713C = 0.0106 = 一 24. 69 0. 018 6 = 27. 19 
040371 = IC10 0. 013 4 = 16.45 0.0313 = 10. 31 
040371 +1 一 IC10 +0.05 0.0437 87.4 15. 64 0. 043 3 86.6 24. 72 
040371 +2 = IC10 +0. 10 0. 088 4 88.4 16. 53 0.085 2 85.2 18. 14 

040370 = IC10 = 0.0163 = 0.00 0.0354 = 0.20 
040370 +1 一 IC10 +0.05 0.0527 105.4 2.92 0. 037 5 115.0 1.77 
040370 +2 = IC10 +0.10 0.0107 107.0 3.735 0.0105 105.0 1.10 
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由 表 3-18 和 表 3-19 可 以 看 出 ， 用 此 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 , 在 
B182. 583nm 处 测量 时 ,测量 结果 最 好 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 
一 致 ， 对 于 高 温 合 金 样品 ， 大 部 分 回收 值 比 加 入 值 稍 低 。 当 B 元 素 含量 在 0. 002 5% ~0.01% 时， 
RSD 小 于 26.78% ， 回 收 率 范 围 为 72.0% ~90.0% ; 当 B 元 素 含量 在 0.01% ~0.10% 时 ，RSD 小 
于 19. 61% (040736 样品 中 B 元 素 的 含量 为 0.010 6% ，RSD 为 24. 69% ， 精 密度 较 差 ) ， 回 收 率 
在 79.0% ~ 107.0% 。 因 此 不 适合 用 此 方法 在 B182. 583nm 处 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 
0.005% ~0. 10% 的 B 元素 。 
2. 用 Ni 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 也 元 素 
用 Ni 基体 匹配 工作 曲线 测量 样品 测试 溶液 中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-20 和 表 3-21。 
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表 3-20 Ni 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 测量 结果 
未 次 流 | 标准 元 y 信 测量 直 
测试 溶 标准 物质 、。。、,。.，| 标 准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) Pe 
i 省 全 金牌 号 i 共存 元 素 ( No ) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
Ni 基 ， 
A42 0. 009 4，0. 009 2， 0. 008 2，0. 008 2， 
D139 GH105 | 0.0082 Cr 14.95, Co 20. 26, 
H105 0.009 9, 0.0101 0.011 3, 0.0112 
Fe 1. 045 
0.014 3，0.013 0， 0.013 5，0. 013 0， 
1 0.013 8，0.013 9， 0.015 4，0. 015 8， Ni 基 ， 
D376 GH4049 | 0.013 0.010 0，0. 009 6， 0. 004 6，0. 004 4， Cr8.43，Co 16.3， 
” 0.010 4，0.010 8， 0.005 9，0. 005 8， W 6.43，Fe 1.64 
0.0106 0.0040 
0.020 5，0. 020 7， 0. 020 6，0. 020 8 ， Re 
A43 0.0162，0.017 1 ， 0. 009 8，0.010 9， 
D144 GH4220 | 0.0195 Cr 9. 592, Co 5.33, 
H220 0.017 3，0.017 9， 0.010 5，0. 011 7， 
W 5.455, Fe 0.733 
0.0179 0.0116 
0. 006 9，0. 006 6， 0.006 2，0. 005 5， 二 县 
A39 0. 005 6，0. 005 3， 0. 0007，0. 000 6， 加 
D159 0.003 8 Cr 20. 08 ,Mo 5. 96， 
C263 0. 005 2，0. 005 2， 0. 000 2 ，0. 000 6， 
Fe 0. 225 
0. 005 4 0.000 6 
0. 008 0，0. 007 2， 0. 009 3 ，0. 009 0， ee 
6951 0. 005 2，0. 005 0， 0. 000 7，0. 000 3， 
D256 GH3128 | 0.0044 Cr 17. 89, Mo 9. 96， 
GH128 0. 004 9，0. 005 1 ， 0. 000 2，0. 000 6， 
W 9.91, Fe1.88 
0. 004 2 0.000 2 
0.011 3, 0.011 1, 
0.010 9，0.011 0， 
0. 009 8 ，0. 007 5， Ni 基 ， 
0.003 9，0. 004 3， 
041276 RC26y 0. 009 0. 009 6，0. 009 5， W 11.32, Cr4.55, 
0. 004 4，0. 003 8， 
0.009 5，0. 008 8， Co 9. 18 
0.007 1, 0.0070 
0. 008 5 
0. 003 3，0. 003 3， 0. 005 8，0. 005 2， 
0. 004 4，0. 004 4， 0. 005 1, 0. 004 9， Ni 基 ， 
038912 DD3 <0. 005 0. 003 4，0. 003 2， 0. 0007，0. 000 5， Cr 9. 59 ,Co 4. 96， 
0.003 2，0. 003 1， 0. 000 5，0. 000 5， Al 6. 02 
0.003 0 0.0001 










































































( 续 ) 
测 | 汪 滨 沛 | 标准 示 ; 侍 估 测量 
测试 淤 液 | 标准 物质 | 。。、,。,， | 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 〈(% ) 二 
站 ge 合金 牌号 |， 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 入 值 (%) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0. 004 9，0. 004 7， 0.0048，0. 004 8， Ni 基 ， 
040862 
= FGH96 +0. 005 0. 004 5, 0. 004 8， 0.004 6，0. 003 1， Cr 15. 89, Co 12. 88, 
半 
0.0048，0.0047 0.003 6，0.003 3 Al12.21 
0.019 3, 0.019 5， 0.020 0，0. 020 2 ， 
040862 
5 一 FGH96 +0.02 0.0202，0.017 3， 0.020 3，0. 015 2， 二 
二 
0.016 8 0.014 8 
040862 0.0019，0. 003 2， 0.001 3, 0. 001 6， 
一 FGH96 | +0.002 5 一 
+3 0. 002 0 0.001 4 
040862 0. 008 3，0. 008 9， 0.008 1，0. 008 1,， 
= FGH96 +0.01 a 
+4 0.007 9, 0.0079 0.0079, 0.0076 
0. 009 2，0. 009 0， 0.007 6，0. 007 4， 
0. 009 2，0. 009 4， 0.007 8，0. 007 7， a 
1 9 
0. 009 0，0. 009 1 ， 0.007 5，0. 007 5， 
041277 一 FRC26 0. 009 Cr 4.68, Al6.14, 
0.010 2，0. 008 6， 0.007 1，0. 007 2， 
Co9.15, W 11.30 
0. 008 9，0. 007 9， 0.002 1, 0. 001 8， 
0.007 7,0.008 1 0.001 8 
0. 005 3，0. 006 1 ， 0. 003 0，0. 006 5， 
0. 006 1，0.005 8， 0. 008 7，0.008 6， 
041277 
| 一 FRC26 +0. 005 0. 005 5，0. 003 6， 0. 008 7，0.002 8， 一 
本 
0. 003 5，0. 003 6， 0. 002 7，0. 002 7， 
0. 004 4, 0. 004 0, 0. 004 3|0. 003 4，0.003 3，0.003 7 
0.010 6，0. 010 6， 0.013 4，0. 013 7， 
041277 
3 = FRC26 +0.01 0.010 8, 0. 008 0， 0.013 9，0. 007 4， es 
第 
0.007 9，0.008 6 0.006 9, 0.007 8 
041277 0. 001 3 ,0. 002 2， 0.001 5, 0. 001 4， 
过 RC26 | +0.002 5 一 
+3 0. 002 0 0.0016 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0. 005 8, 0.005 6， 0. 042 ，0. 042， 
A38 0. 005 8，0. 005 2 ， 0.032 7，0. 032 0， Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.003 2 
GH334 0. 005 3 ,0. 005 0， 0.032 2，0. 031 1 ， Cr21.9，Mo 9.01 
0.005 9，0. 005 7 0.0357，0.035 7 
6935 Fe 基 ，Ni 37. 77 ， 
D250 GH135 | 0.003 9 0.006 3, 0.0060 0. 088 ，0. 086 
GH135 Cr 13. 02 
0. 005 7，0. 005 0， 0. 125 ,0. 117 ， 
0. 007 7，0. 007 2， 0.074 8 ,0. 075 0， 
6941 Fe 基 ，Ni 19. 14， 
D251 GH139 | 0.006 5 0. 006 8，0. 006 8， 0. 100 ，0. 104 ， 
GH139 Cr 23. 45 
0. 007 2，0. 007 0， 0. 105 ，0. 105 ， 
0.007 1 0. 097 
0.007 8，0.007 8， 0. 041，0. 041 ， 
0. 008 4，0. 008 5， 0.038 3，0. 034 2 ， 
A35 近 Ni 基 ，Fe 18. 44， 
D143 0. 009 0. 007 5，0. 007 7， 0.034 3，0. 037 8 ， 
H169 GH4169 Cr 19.27, Nb 5.22 
0. 007 6，0. 007 7， 0.036 4，0. 035 3 ， 











0. 007 8 





0.036 8 
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( 续 ) 
油 站 二 次 源 | 标准 一 y 仁 全 测量 
测试 溶液 | 标准 物质 2 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) Eo 
a 2 吕 Sved 共存 元 系 (%) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
6944 Fe 基 ，Ni 14. 57 ， 
D254 GH139 | 0.0107 0.006 7, 0.0070 0. 133 ,0. 143 
GH139 Mn 7.2, Cr 22. 39 
0.010 9，0.010 8， 0. 073 ，0. 073 ， 
0.011 6，0.011 4， 0.060 6，0. 060 9， 
A34 Fe 基 ，Ni 39. 94 ， 
D142 H167 0. 012 0.010 4，0.010 1， 0.065 2，0. 061 3 ， 
H167 Cr 14.25, W 6.05 
0.010 2，0. 010 3， 0.062 7，0. 064 0， 
0. 103 0.063 2 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52. 36， 
D379 GH4169 0.011 0.011 6, 0.0098 0.038 7, 0.038 1 
化 学 Cr 18.59, Nb 5.09 
0. 005 4，0. 005 5， 0. 039 3 ，0. 039 6， 
0. 007 1，0. 006 9， 0.034 0，0. 033 5， Ni 52.4, Fe 18.8, 
041805 = InCo718 | 0.0051 
0. 005 7，0. 005 5， 0.0366, 0.0340, Mo3.12, Nb 5.2, Cr18.1 
0.005 1 0.0327 
0.005 3 ,0. 004 9， 0.037 5，0. 037 5， 
041805 
| =— InCo718 | +0.005 0. 005 0，0. 003 4， 0.037 6，0. 031 4， 一 
肥 
0.003 8, 0.0036 0.0316, 0.0320 
0. 050 8 ，0. 050 1 ， 0.0868，0.084 3， 
041805 
， 一 InCo718 +0. 05 0.053 4，0. 042 6， 0.087 9，0. 048 8 ， 一 
到 
0.042 4，0.039 8 0.048 9，0.047 2 
041805 0. 002 0，0. 002 2， 0.036 4，0. 036 1， 
一 InCo718 | +0.002 5 
+3 0. 002 2 0.036 3 
041805 0.0218，0.021 6， 0.043 2，0. 043 4， 
一 InCo718 | +0.025 ee 
+4 0. 022 9 0.043 9 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.016 1, 0.015 6， 0.026 8, 0. 025 9 ， 
本 0.015 8, 0.016 0， 0. 026 9，0. 027 2 ， Ni 基 ，Ta 3.72， 
D400 化 学 DZ125 0.017 0.014 0，0.014 4， 0.018 2，0. 019 3， Fe 0.07, Cr 8. 64 ， 
字 
0.0147，0.014 6， 0.017 6, 0.018 5, W 6. 84 
0.014 4 0.018 3 
0.011 6, 0.011 6， 0.017 9，0. 017 6， 
0.014 6, 0.014 9， 0.020 6，0. 020 4， 
Ni 基 ，Ta 2.71， 
040736 二 In713C 三 0.011 6, 0.011 6， 0.013 7，0. 013 5， 
Cr 13.85，Co 9.5，Al 3. 10 
0.012 2, 0.011 6， 0.015 5, 0.014 1 ， 
0.011 9 0.013 2 
Ni 基 ，Ta6 
0.012 8，0.012 5， 0.025 8，0. 025 0， 
040371 = IC10 二 Cr6，Co 12, Al6, 
0.012 4, 0.0124 0.023 4, 0.0245 
Re 2.10, W 5.58 
0. 041 0，0. 042 0， 
040371 0. 038 1，0. 040 0， 
一 IC10 +0. 05 0.044 2，0.041 8， 一 
+1 0.042 6，0.039 1 
0.040 5, 0.0428 
0. 085 4,0. 085 9， 0.083 9，0. 086 6， 
040371 
， 一 IC10 +0. 10 0.081 5, 0. 084 0， 0.080 2，0. 085 9 ， 一 
到 














0.083 7，0. 085 2 





0.079 7，0. 085 5 























( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (%) 本 
沁 四 合金 牌号 |， 共存 元 素 (%) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 ( 含 Ta) 
Ni 基 ,， Ta6 
0.014 5，0.014 3， 0.035 3，0. 033 7， 
040370 一 IC10 一 Cr6，Co 12，Al16， 
0.015 8, 0.0159 0.033 0, 0.0331 
Re 2.10, W 5.58 




















表 3-21 Ni 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 统计 结果 




























































































B182. 583 B249. 773 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 标准 入。 i 
法 平 捧 可 收 谈 RSD 平均 值 可 收 淮 RSD 
编号 编号 牌号 | 加 入 信 (%)| 站 汶 人 这 人 率 
(%) | (%) | (%) (%) | (%) (%) 
Ni 基 合 金 ( 不 含 Ta) 
A42 
D139 GHI105 0. 008 2 0. 009 6 一 4.36 0.0097 一 18. 11 
H105 
152 -2 
D376 GH4049 0.013 0.011 8 一 15. 99 0. 009 1 一 of 
GH49 
A43 
D144 GH4220 0.0195 0.018 2 一 9. 43 0. 013 7 一 33. 22 
H220 
A39 
D159 一 0. 003 8 0. 005 7 一 12..31 0.0020 一 126, 57 
C263 
6951 
D256 GH3128 0.004 4 0.0056 一 24. 49 0. 002 9 一 147. 40 
CH128 
041276 一 FRC26y 0. 009 0.0095 一 We 0. 006 5 一 45. 98 
038912 一 DD3 <0.005 0. 003 4 一 15. 40 0. 002 5 一 98. 13 
040862 +1 一 FGH96 +0.005 0.0047 94.0 2.89 0.0040 80.0 19. 50 
040862 +2 一 FGH96 +0.02 0.018 6 93.0 7.96 0.018 1 90.5 53.07 
040862 +3 一 FGH96 +0.0025 0. 002 3 92.0 30.57 0.001 4 56.0 10. 66 
040862 +4 一 FGH96 +0.01 0. 008 2 82.0 5.73 0.0079 79.0 2.98 
041277 一 FRC26 一 0. 008 8 一 7.74 0. 005 9 一 43. 88 
041277 +1 一 FRC26 +0.005 0.0047 94.0 21. 81 0.0049 98.0 343 
041277 +2 一 FRC26 +0.01 0.009 4 94.0 14.78 0.0105 105.0 32.96 
041277 +3 一 FRC26 +0.0025 0.001 8 72.0 25.78 0.001 5 60.0 6.67 
FeNi 基 合 金 (不 食 Ta) 
A38 
D146 GH334 0. 003 2 0.0055 一 5.95 0. 035 4 一 12. 39 
GH334 
6935 
D250 GHI135 0.0039 0.0061 一 3.45 0. 008 7 一 1.63 
GHI135 
6941 
D2s1 CH139 0. 006 5 0. 006 7 一 12. 51 0. 100 3 一 16.71 
GHI139 
A35 后 
D143 oe 近 GH4169 0.009 |0.0078 | 一 4.40 10.0372| 一 6. 84 
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( 续 ) 
B182. 583 B249. 773 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 标准 值 / 一 
编号 编号 牌号 加 入 值 (%) 平均 值 | 回收 率 | RSD | 平均 值 | 回收 率 RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
FeNi 基 合 金 ( 不 含 Ta) 
D254 ee GH139 0.0107 | 0.0068 — 3.10 | 0.0138 — 5.12 
GH139 
A34 

D142 Ee H167 0.012 0.010 6 一 5.09 | 0.0648 一 7. 46 

D379 GH4169 化 学 | GH4169 0.011 0.0107 一 11.90 | 0.038 4 一 1.10 
041805 一 InCo718 0.0051 | 0.0058 一 13.32 | 0.0356 一 7.98 

041805 +1 一 InCo718 +0.005 |0.0043 | 86.0 19.01 | 0.0346 一 一 

041805 +2 一 InCo718 +0.05 |0.0465 | 93.0 12.00 | 0.0673 一 一 

041805 +3 一 InCo718 +0.0025 | 0.0021 | 84.0 5.41 | 0.0362 一 一 

041805 +4 一 InCo718 +0.025 | 0.0221 | 88.4 3.17 | 0.043 5 一 二 
Ni 基 合 金 ( 含 Ta) 

D400 DZ125 化 学 D2125 0.017* | 0.015 0 一 5.32 | 0.0220 一 20. 02 
040736 一 In713C 三 0.012 4 一 10.89 | 0.0162 一 18. 07 
040371 一 IC10 一 0.012 5 一 1.51 | 0.0246 一 4.07 

040371 +1 一 IC10 +0.05 |0.0420 | 84.0 3.15 |0.0399 | 79.8 4. 83 

040371 +2 一 IC10 +0.10 | 0.0842 | 84.2 1.90 | 0.0836 | 83.6 3.58 

040370 一 IC10 一 0.015 1 一 5.57 | 0.033 7 一 3. 15 
由 表 3-20 和 表 3-21 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 ， 在 
































B182. 583nm 处 测量 时 ,测量 结果 最 好 。 对 其 中 B 含量 高 于 0.01% 的 样品 ， 对 于 高 温 合 金 标准 物 
质 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加入 值 基本 一 致 。 但 对 其 

















中 B 含 量 低 于 0.01% 的 样品 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 有 较 大 














差异 。 当 B 元 素 含量 在 





0. 002 5% ~0.01% 时 ，RSD 小 于 30.57%， 回收 率 范 围 为 72.0% ~ 94.0% ; 当 B 元 素 含 量 在 





0.01% ~0.10% 时 ，RSD 小 于 15.99%， 回 收 率 范围 为 82.0% ~94.0% 








。 由 准确 度 和 精密 度数 据 








可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B182. 583nm 处 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.010% ~0.10% 的 B 元素 。 


3. 用 DZ125 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 B 元 素 























用 DZ125 基体 匹配 工作 曲线 测量 样品 测试 溶液 中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-22 和 表 3-23。 


表 3-22 DZ125 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 也 含量 的 测量 结果 



































测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 ”标准 值 / 加 测量 值 /回收 值 (% ) 共存 元 素 (%) 
ri 未 0 
编号 编号 牌号 | 和 人 值 (% ) B182. 583nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
Ni 基 ， 
A42 
D139 证 GH105 | 0.008 2 0.008 8, 0.0090 Cr 14.95, Co 20. 26, 
Fe 1. 045 
Ni 基 ， 
152 -2 0.012 7, 0.012 8, 0.011 6， 
D376 CH4049 | 0.013 Cr 8.43, Co 16.3, W 6.43, 
GH49 0.011 2, 0.012 1, 0.012 5, 0.0123 

















Fe 1.64 






















































































( 续 ) 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 ”标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) Weve 
ee 共存 元 素 (%) 
编号 编号 牌号 ”| 入 值 (% ) B182. 583nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
Ni 基 ， 
A43 0.019 4, 0.019 6, 0.018 3， 
D144 GH4220 | 0.0195 Cr 9.592, Co 5.33, W 5.455, 
H220 0.019 2, 0.019 1, 0.020 1, 0.0201 
Fe 0. 733 
A39 0.0057，0. 005 4，0. 006 3， Ni 基 ， 
D159 0.003 8 
C263 0.006 0, 0.005 8, 0.005 8, 0.0061 Cr 20.08, Mo 5.96, Fe 0. 225 
Ni 基 ， 
6951 0. 006 9, 0. 006 1, 0. 006 5， 
D256 GH3128 | 0.004 4 Cr 17. 89, Mo 9.96, W 9.91, 
GHI128 0.006 3, 0.006 2, 0.006 4, 0.0060 
Fe 1. 88 
0. 010，0. 010， Ni 基 ， 
041276 RC26y | 0.009 
0.010 2, 0. 009 9, 0.0097 W 11.32, Cr4.55, Co9.18 
0.004，0. 003 ，0. 003 2， Ea 
Ni 基 ， 
038912 一 DD3 <0. 005 0.003 3，0. 004 5，0. 004 3， 
Cr 9.59, Co4.96, Al6.02 
0.004 4, 0.004 3, 0.0041 
0.004 9, 0. 004 7, 0. 004 5， Ni 基 ， 
040862 +1 ee FGH96 | +0.005 
0.005 2, 0. 005 2, 0.0044 Cr 15. 89, Co 12.88, Al2.21 
0.019 3, 0.019 6, 0. 020 2, 
040862 +2 一 FGH96 | +0.02 过 
0.018 5, 0.018 1 
040862 +3 一 FGH96 |+0.002 5 0.002 1, 0.003 5, 0.0023 = 
040862 +4 二 FGH96 | +0.01 |0.0096, 0.0090, 0.0096, 0.0086 一 
0.011 0, 0. 009 0, 0. 008 8， Ni 基 ， 
041277 ee RC26 | 0.009 
0.009 1, 0.009 4, 0.009 2, 0.0096 ICr4.68, Al6.14, Co9.15, W 11.30 
041277 +1 ee RC26 |+0.002 5|0.0025, 0.0022, 0.0020, 0.0024 
0.005 5, 0. 004 6, 0. 004 5， 
041277 +2 RC26 | +0.005 |0.004 2, 0.003 8, 0.0037, 0.0038, 过 
0.004 7, 0.004 2, 0.0046 
0.010 5, 0. 009 3, 0. 009 3， 
041277 +3 = RC26 | +0.010 ee 
0.009 5, 0.008 6, 0.008 5, 0.0092 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
A38 0.004 7, 0. 004 1, 0. 006 6， Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.0032 
GH334 0.006 5, 0. 006 6, 0.006 3 Cr 21.9, Mo 9.01 
6941 0.006 5, 0. 006 1, 0.007 5, Fe 基 ，Ni 19. 14， 
D251 GH139 | 0.006 5 
GH139 0.006 3, 0.0079, 0.007 8, 0.0078 Cr 23. 45 
A35 近 0.007 2，0. 007 4，0. 009 0， Ni 基 ，Fe 18. 44， 
D143 0. 009 
H169 | GH4169 0.009 2, 0.009 1, 0.009 2, 0.0093 Cr 19.27, Nb 5.22 
A34 0.010 5, 0.010 3，0. 012 0， Fe 基 ，Ni 39. 94， 
D142 H167 0.012 
H167 0.011 7, 0.0119, 0.0120, 0.011 9 Cr 14.25, W 6.05 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52. 36， 
D379 GH4169 | 0.011 0.010 4，0.008 7 
化 学 Cr 18. 59, Nb 5. 09 
0.007，0. 006，0. 006 0， Ni 52.4，Fe 18. 8， 
041805 二 InCo718 | 0. 0051 














0. 005 8 ，0. 007 0, 0.006 8 ，0. 006 4 





Mo 3.12，Nb 5.2，Cr 18.1 





00 


























































































































( 续 ) 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 ”标准 值 / 加 测量 值 /回收 值 (% ) 0 
[a [= [和 呈 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 牌号 ”| 入 值 (% ) B182. 583nm 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0. 004 3, 0. 003 9，0. 004 0， 
041805 +1 一 InCo718 | +0.005 本 
0.004 0, 0.004 4, 0.004 1 
0. 050 0, 0.049 3 ，0. 052 5 ， 
041805 +2 一 InCo718 | +0.05 一 
0.045 9, 0.045 6，0. 042 9 
041805 +3 = InCo718 | +0. 002 5 0.002 5,0. 002 7，0. 002 7 
041805 +4 一 InCo718 | +0.025 0.023 6, 0.023 4，0.024 8 一 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.013, 0.012, 0.011 5, 0.011 8， 
Ni 基 ，Ta 2.71， 
040736 = In713C — |0.0133, 0.0133, 0.0140, 0.0133, 
Cr 13.85, Co9.5, Al3.10 
0.0136 
Ni 基 , Ta6 
040370 +1 一 IC10 +0. 05 0.052 3，0. 054 7，0. 052 4 
Cr6, Co12, Al6, Re2.10, W 5.58 
040370 +2 = IC10 +0.10 0. 106，0. 106，0. 105 = 
0.014 7, 0.014 3, 0.0142, 
040371 ee IC10 一 四 
0.014 2 
0.043 8, 0.044 8 ，0. 047 2 ， Ni 基 ，Ta6 
040371 +1 IC10 +0. 05 
0.044 6, 0.043 2，0. 045 7 Cr6，Co 12, Al6, Re2.10, W 5.58 
0.091 2, 0.0917, 0.0871, 
040371 +2 IC10 +0. 10 四 
0.089 7, 0.091 1, 0.0894 
表 3-23 DZ125 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 统计 结果 
测试 深 标准 物 合金 标准 值 / B182. 583nm 
液 编号 质 编号 牌号 加 入 值 (%) 平均 值 (%) 可 收 率 ( % ) RSD (%) 
Ni 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
A42 
D139 GH105 0.008 2 0.008 9 一 1.58 
H105 
152 -2 
D376 GH4049 0.013 0.012 1 一 4. 83 
GH49 
A43 
D144 GH4220 0.0195 0.0194 = 3. 23 
H220 
A39 
D159 = 0.003 8 0.005 8 一 4. 99 
C263 
6951 
D256 GH3128 0.004 4 0.006 3 一 4.72 
GHI128 
041276 一 RC26y 0. 009 0.0099 = 1.82 
038912 = DD3 <0.005 0.0039 一 14.73 
040862 +1 本 FGHo6 +0. 005 0.004 8 96.0 7. 12 
040862 +2 一 FGHo6 +0.02 0.019 1 95. 5 4.41 
































































































































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 / B182. 583nm 

液 编号 质 编号 牌号 加 入 值 (%) | 平均 值 (%) 可 收 率 (% ) RSD (%) 

Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
040862 +3 一 FGH96 +0.0025 0.002 6 104.0 28.73 
040862 +4 一 FGH96 +0.01 0. 009 2 92.0 5.32 

041277 一 冰 C26 一 0. 009 4 一 7.78 
041277 +1 一 冰 C26 +0.002 5 0. 002 2 88.0 9.75 
041277 +2 一 冰 C26 +0. 005 0. 004 3 86.0 12. 47 
041277 +3 二 冰 C26 +0.01 0. 009 2 92.0 7. 12 

FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 

D146 本 GH334 0.003 2 0.005 8 一 19.07 
GH334 

D251 ee GH139 0. 006 5 0.007 1 一 11. 13 
GH139 

D143 0 近 GH4169 0. 009 0.008 6 一 10. 59 
H169 

D142 H167 0. 012 0.011 4 一 6. 46 
H167 

D379 GH4169 化 学 GH4169 0.011 0. 009 5 一 12. 59 

041805 一 InCo718 0.005 1 0.006 4 一 7. 92 
041805 +1 一 InCo718 +0. 005 0.004 1 82.0 4.71 
041805 +2 一 InCo718 +0. 05 0. 047 7 95.4 7.36 
041805 +3 一 InCo718 +0.002 5 0. 002 6 104. 0 4.38 
041805 +4 一 InCo718 +0. 025 0.023 9 95.6 3.16 

Ni 基 合 金 〈( 含 Ta) 

040736 一 In713C 一 0.012 8 一 6. 82 
040370 +1 一 IC10 +0. 05 0.053 1 106.2 2. 56 
040370 +2 一 IC10 +0. 10 0.010 5 105.0 0. 55 

040371 一 IC10 一 0.014 3 一 1. 66 
040371 +1 一 IC10 +0. 05 0.044 8 89.6 3. 17 
040371 +2 一 IC10 +0.10 0.090 0 90.0 1. 88 












































由 表 3-22 和 3-23 可 以 看 出 ， 用 此 DZ125 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 , 在 
B182. 583nm 处 测量 时 ， 测 量 结 果 最 好 ， 对 于 高 温 合 金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 
一 致 ， 对 于 高 温 合 金 样 品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0. 002 5% ~0.01% 时 ， 
RSD 小 于 19.07% (只 有 040862 +3 样品 的 RSD 为 28.73% ) ， 回 收 率 范 围 为 82. 0% ~ 104. 09% ; 
当 B 元 素 含量 在 0.01% ~ 0. 10% 时 ，RSD 小 于 12. 59% ， 回 收 率 范围 为 89. 6% ~ 106. 2% 。 由 准 
确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B182. 583nm 处 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 
0. 10% 的 B 元素。 
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4. 用 D250 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 B 元 素 
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有 D250 基体 匹配 工作 曲线 测量 样品 测试 溶液 中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-24 和 表 3-25。 


表 3-24 D250 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 测量 结果 













































































测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 ”标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) A 
共存 元 素 (% ) 
编号 编号 牌号 ”| 入 值 (%) B182. 583nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
A42 Ni 基 ， 
D139 CH105 | 0.008 2 0.006 8, 0.0070 
H105 Cr 14.95, Co 20.26, Fe 1. 045 
152 -2 Ni 基 ， 
D376 GH4049 | 0.013 0.010 7, 0.0108 
GH49 Cr 8.43, Co 16.3, W 6.43, Fe 1.64 
A43 0.017 4, 0.0176, 0.016 6，0. 017 5， Ni 基 ， 
D144 CH4220 | 0.019 5 
H220 0.0177, 0.018 5, 0.0185 Cr 9. 592, Co 5.33, W 5.455, Fe 0.733 
A39 0.003 7, 0. 003 4，0. 004 1，0. 003 8， Ni 基 ， 
D159 一 0.003 8 
C263 0.003 7, 0.003 6, 0.0039 Cr 20.08, Mo 5.96, Fe 0. 225 
6951 0.004 9, 0.004 1，0. 004 4， Ni 基 ， 
D256 GH3128 | 0.004 4 
GH128 0.004 2, 0.004 0, 0.004 2, 0.003 8 |Cr17.89, Mo 9.96, W 9.91, Fe1.88 
0.008 2, 0. 007 9, 0. 009 5, 0. 006 9， Ni 基 ， 
041276 一 RC26y | 0.009 
0.009 2, 0.009 2, 0.0091 W 11.32, Cr4.55, Co9.18 
0.001 2, 0. 001 3, 0.002 3, 0.002 1 ， Ni 基 ， 
038912 = DD3 <0.005 
0.002 2, 0.0020, 0.0019 Cr 9. 59, Co 4.96，Al 6. 02 
0. 008 3 ,0.007 7，0. 007 4， Ni 基 ， 
040862 FGH96 ee 
0.007 2，0.007 2 Cr 15. 89, Co 12.88, Al 2.21 
0.004 9, 0.004 7，0.004 5， 
040862 +1 FGH96 | +0.005 一 
0.005 3, 0.005 4, 0.005 2 
0.019 4, 0.019 7，0. 020 3， 
040862 +2| ”一 FGH96 | +0.02 = 
0.019 2, 0.0187 
040862 +3 一 FGH96 |+0.002 5 0.002 2，0.003 6，0. 002 3 一 
040862 +4| ”一 FGH96 | +0.01 |0.0100, 0.0093, 0.0100, 0.0089 四 
0.006 8, 0.007 1, 0.007 4， Ni 基 ， 
041277 一 RC26 | 0.009 
0.007 1, 0.0075 Cr 4.68, Al6.14, Co9.15, W 11.30 
0.005 1, 0.005 0，0. 004 7， 
041277 +1 一 RC26 | +0. 005 0. 004 0，0.003 9，0. 004 0， 一 
0.004 9, 0.004 5, 0.0048 
0.009 9，0. 009 9, 0.0101, 
041277 +2| ”一 RC26 | +0.01 = 
0.009 0, 0.008 9, 0.009 6 
041277 +3 一 RC26 |+0.002 5 0.002 1, 0.002 5, 0.0025 三 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
A38 0.0027，0.002 1, 0.004 4， Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.003 2 
GH334 0.004 3, 0.0044 Cr 21.9, Mo 9.01 
6941 0.004 5, 0. 004 0, 0.006 2, 0. 006 2， Fe 基 ，Ni 19. 14， 
D251 GH139 | 0.0065 
GH139 0.006 6, 0.006 3, 0.0065 Cr 23. 45 
A35 近 0.005 2, 0. 005 4, 0. 006 9，0. 007 2， Ni 基 ，Fe 18. 44， 
D143 0. 009 
H169 | GH4169 0.007 0, 0.007 1，0.007 3 Crl 9.27, Nb 5.22 












































































































































( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 ” 慰 准 值 / 加 测量 值 / 回 收 值 (% ) 共存 元 素 (%) 
zw 未 0 
编号 编号 牌号 | 和 人 值 (% ) B182. 583nm 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
A34 0.008 5, 0.008 3, 0.010 1, 0.009 8, Fe 基 ，Ni 39. 94， 
D142 H167 0. 012 
H167 0.009 9, 0.010 1, 0.0100 Cr 14.25, W 6.05 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52. 36， 
D379 GH4169 | 0.011 0.008 4，0.006 7 
化 学 Cr 18. 59, Nb 5.09 
0.004 0，0.003 8 ,0. 004 9， Ni 52.4, Fe 18.8, 
041805 = InCo718 | 0.005 1 
0.004 7,0.004 2 Mo 3.12, Nb 5.2, Cr 18. 1 
0.004 5, 0.004 0，0.004 2， 
041805 +1 = InCo718 | +0.005 一 
0.004 9, 0.004 7, 0.004 2 
0.050 3，0. 049 7，0. 053 8 ， 
041805 +2| ”一 InCo718 | +0.05 三 
0.0519，0.0516，0.048 8 
041805 +3| ”一 InCo718 |+0. 002 5 0.003 0，0.003 1，0. 003 2 一 
041805 +4| ”一 InCo718 | +0.025 0.024 9, 0.024 7, 0.0261 = 
Ni 基 合 金 〈( 含 Ta) 
DZ125 0.012 7, 0.0129, 0.014 2, 0.014 6， Ni 基 ，Ta 3.72， 
D400 DZ125 | 0.017 
化 学 0.0149, 0.014 5, 0.0148 Fe 0.07, Cr 8.64, W 6.84 
0.009 5, 0.009 8, 0.011 4, 0.011 4, Ni 基 ，Ta 2.71， 
040736 一 In713C 一 
0.0127, 0.011 4, 0.011 8 Cr 13.85, Co9.5, Al3.10 
Ni 基 ，Ta6 
040370 一 IC10 一 0.012 8，0.012 8 
Cr6, Co12, Al6, Re2.10, W 5.58 
040370 +1 一 IC10 +0. 05 0.053 2, 0.055 6，0. 053 2 一 
040370 +2| ”一 IC10 +0. 10 0. 106，0. 107，0. 106 一 
Ni 基 ，Ta6 
040371 二 IC10 一 0.012 8, 0.012 5, 0.012 3, 0.0124 
Cr6, Co12, Al6, Re2.10, W 5.58 
0.045 5, 0.046 6, 0.049 0， 
040371 +1 = IC10 +0. 05 一 
0.046 4，0.044 9，0. 047 5 
0.094 8，0.095 3，0. 090 5， 
040371 +2| 一 IC10 +0. 10 一 
0.093 2, 0.092 9，0. 094 6 
表 3-25 D250 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 统计 结果 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 / B182. 583nm 
液 编号 质 编号 牌号 加 入 值 (%) | 平均 值 (% ) 可 收 率 ( % ) RSD (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
A42 
D139 GHI105 0.008 2 0.006 9 一 2. 05 
H105 
152 -2 
D376 GH4049 0. 013 0.010 7 二 0. 66 
GH49 
A43 
D144 GH4220 0.0195 0.0176 = 3.74 
H220 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 / B182. 583nm 
液 编号 质 编号 牌号 加 入 值 (%) | 平均 值 (%) 可 收 率 ( % ) RSD (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
A39 
D159 一 0.003 8 0.003 7 一 5. 94 
C263 
6951 
D256 GH3128 0.004 4 0.004 2 一 8.27 
GH128 
041276 一 RC26y 0. 009 0. 008 5 一 10. 94 
038912 一 DD3 <0. 005 0.001 8 一 23. 44 
040862 二 FGH96 一 0. 007 5 一 6. 10 
040862 +1 一 FGHo96 +0. 005 0.005 0 100.0 7.16 
040862 +2 一 FGH96 +0.02 0.0194 97.0 3. 05 
040862 +3 一 FGH96 +0.0025 0. 002 7 108.0 28. 93 
040862 +4 一 FGH96 +0.01 0.0095 95.0 5.70 
041277 三 FRC26 一 0.007 1 一 3. 86 
041277 +1 FRC26 +0. 005 0.004 5 90.0 10.27 
041277 +2 二 FRC26 +0.01 0. 009 5 95.0 5. 28 
041277 +3 一 FRC26 +0. 0025 0.002 3 92.0 9.76 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 0.003 2 0.0035 一 30. 69 
GH334 
6941 
D251 GH139 0.006 5 0.005 7 一 18. 24 
GH139 
A35 
D143 近 GH4169 0. 009 0.0065 一 13. 51 
H169 
A34 
D142 H167 0. 012 0. 009 5 一 8. 19 
H167 

D379 GH4169 化 学 GH4169 0.011 0.0075 一 15. 92 

041805 到 InCo718 0.005 1 0.004 3 三 10.78 
041805 +1 二 InCo718 +0. 005 0. 004 4 88.0 7.77 
041805 +2 一 InCo718 +0.05 0.051 0 102.0 3.51 
041805 +3 二 InCo718 +0.002 5 0. 003 1 124.0 3. 23 
041805 +4 于 InCo718 +0. 025 0.025 2 100.8 3. 00 

Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0.017 0.0140 一 6. 45 
040736 四 In713C 一 0.011 1 过 10. 07 
040370 一 IC10 一 0.012 8 四 0.00 
040370 +1 = IC10 +0.05 0.0540 108.0 2.57 
040370 +2 3 IC10 +0.10 0.0106 106.0 0. 54 

040371 一 IC10 一 0.012 5 至 1.73 
040371 +1 IC10 +0.05 0.046 6 93.2 3.14 
040371 +2 一 IC10 +0. 10 0. 093 5 93.5 1. 89 
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由 表 3-24 和 3 -25 可 以 看 出 ， 用 此 D250 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 B 元 素 , 在 
B182. 583nm 处 测量 时 ， 测 量 结果 最 好 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 
一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0. 002 5% ~ 0.01% 时 ， 
RSD 小 于 30. 69% ， 回 收 率 范围 为 88. 0% ~ 124.0%; 当 B 元 素 含 量 在 0.01% ~0.10% 时 ，RSD 
小 于 15. 92% ， 回 收 率 范 围 为 93. 2% ~ 108.0% 。 准 确 度 和 精密 度 符 合 分 析 要 求 ， 因 此 可 以 用 此 
方法 在 B182. 583nm 处 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 B 元 素 。 

5. 用 D139 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 了 元 素 































































































用 D 139 基体 匹配 工作 曲线 测量 样品 测试 溶液 中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-26 和 表 3-27。 
表 3-26 D139 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 测量 结果 
测试 溶液 | 标准 物质 从 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) ee | 
下 全 三 金牌 号 全 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.0116, 0.011 8， 0.011 8, 0.012 2， 
Ni 基 ， 
152 -2 0.010 7，0.011 3， 0.0112，0.012 7， 
D376 GH4049 | 0.013 Cr 8.43 ,Co 16.3， 
GH49 0.0103，0.011 7， 0.010 9，0. 012 6， 
W 6.43, Fe 1.64 
0.0115 0.010 4 
0.018 3，0.018 4， 0.016 9，0.017 1， 
Ni 基 ， 
A43 0.018 0，0.018 9， 0.017 3，0. 018 6， 
D144 GH4220 | 0.019 5 Cr 9.592，Co 5. 33 ， 
H220 0.019 2，0.019 9， 0.018 2，0. 019 5， 
W 5.455, Fe 0.733 
0.0200 0.019 4 
0. 004 8，0.004 5， 0.002 8 ，0. 002 1 ， 有 
1 到 
A39 0. 004 8，0.004 5， 0.005 5，0. 005 3， 
D159 0.003 8 Cr 20. 08, Mo 5. 96 ， 
C263 0. 004 3，0. 004 4， 0. 005 0，0. 005 4， 
Fe 0. 225 
0.0045 0.005 4 
0.005 9，0. 005 1， 0.005 8 ,0. 005 5， ne 
6951 0. 005 1, 0. 005 0， 0. 006 4，0. 006 0， 机 
D256 GH3128 | 0.0044 Cr 17. 89, Mo 9. 96, 
GH128 0.004 9，0. 004 7， 0.005 8 ，0. 006 4， 
W 9.91, Fe1.88 
0. 004 5 0.005 9 
0. 008 9，0. 008 7， 
0.008 3，0. 008 7， Ni 基 ， 
0. 008 6，0. 008 6， 
041276 ee RC26y 二 0.008 4，0. 008 1， W 11.32, Cr 4.55, 
0. 008 5，0. 009 2， 
0.007 4，0.007 4 Co9 .18 
0.008 9 
0. 002 4，0. 002 3， 0.001 5，0. 001 7， 
0. 003 1，0. 002 8， 0. 006 6，0. 006 3， Ni 基 ， 
038912 = DD3 <0. 005 
0. 002 9，0. 003 0， 0.0064, 0.0063, (Cr9.59, Co 4.96，Al 6.02 
0. 002 6 0.005 9 
0.009 3，0. 008 7， 0.007 1，0. 007 5， Ni 基 ， 
040862 一 FGH96 = 0. 008 4，0. 008 2， 0. 008 1，0. 008 2， Cr 15. 89, Co 12. 88 ， 
0.0079 0.008 1 Al2.21 
0.005 3，0. 005 1， 0.004 2，0. 004 2， 
040862 
| 一 FGH96 | +0.005 0. 001 9，0. 005 5， 0. 004 0，0. 004 0， 二 
本 
0.0056，0.005 4 0.004 6, 0.0043 
0.019 6, 0.019 8， 0.019 0，0. 019 3， 
040862 
， 一 FGH96 +0.02 0. 020 5，0. 020 3， 0.019 3，0.018 7， 大 
4 
0.0198 0.018 2 
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( 续 ) 
潭 上 于 深 淘 | 标准 一 y 仁 全 测量 
测试 溶液 | 标准 物质 2 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 (% ) Eo 
a Zr 吕 Sad 共存 元 系 (%) 
编号 编号 入 值 (% ) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.010 4，0. 009 7， 0.009 4，0. 010 4， 
040862 
3 过 FGH96 +0.01 0.010 4，0. 009 3， 0.010 4，0. 009 1， = 
这 
0.0101 0.0099 
040862 0. 002 1，0. 003 6， 0.0018，0. 002 1， 
二 FGH96 | +0.002 5 = 
+4 0. 002 3 0.0019 
0. 007 8 ，0. 008 1， 0.007 1，0. 007 8， Ni 基 ， 
041277 一 水 C26 0. 009 0. 008 4，0. 007 9， 0.012 2，0. 012 0， Cr4.68，Al 6. 14， 
0.007 9 0.012 5 Co9.15, W 11.30 
0. 005 0 ,0. 004 9， 0. 005 2，0. 005 2 ， 
041277 
| RC26 +0. 005 0. 004 6, 0. 004 6， 0.005 3 ,0. 003 9， ee 
二 
0.004 5, 0.0046 0.003 9, 0.0039 
0. 009 7，0. 009 7， 0.009 9，0. 010 1， 
041277 
5 3 水 C26 +0.01 0. 009 9，0. 009 9， 0.010 3，0. 009 6， 一 
0.009 8, 0.0105 0.009 0, 0.0101 
041277 0. 002 8 ，0. 002 5， 0.002 5，0. 002 3， 
一 C26 | +0.0025 
+3 0.0030 0.0026 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
0. 003 7，0. 003 2， 0.028 7，0. 028 1 ， 
A38 0. 005 3，0. 005 2 ， 0.043 8 ，0. 043 9， Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.003 2 
GH334 0. 005 3 ,0. 004 9， 0.044 1，0. 042 5， Cr21.9，Mo 9.01 
0.005 0 0. 043 
0.005 6，0. 005 1， 0. 070，0. 070 ， 
6941 0. 006 2，0. 006 1， 0. 121, 0. 125 ， Fe 基 ，Ni 19. 14 ， 
D251 GH139 | 0.006 5 
GH139 0. 006 6，0. 006 3， 0. 126，0. 126， Cr 23. 45 
0. 006 5 0. 117 
0. 006 2，0. 006 4， 0.034 2，0. 030 2 ， 
A35 0. 006 5，0. 006 7， 0.412, 0. 451 ， Ni 基 ，Fe 18.44， 
D143 近 GH4169| 0.009 
H169 0. 006 6，0. 006 7， 0.435 ,0. 424， Cr 19.27, Nb 5.22 
0.006 8 0. 440 
0. 009 4，0. 009 3， 
0.056 1, 0.056 4， 
A34 0. 009 4，0. 009 5， Fe 基 ，Ni 39. 94， 
D142 H167 0. 012 0.072 6, 0. 074 8， 
H167 0. 009 2，0. 009 3， Cr 14.25, W 6.05 
0.070 5, 0.0735 
0.0095 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52. 36， 
D379 GH4169 0.011 0.009 4，0.0077 0.0347, 0.0340 
化 学 Cr 18.59, Nb 5.09 
0. 005 0 ,0. 004 8， 0.030 0，0. 029 5 ， 
Ni 52.4, Fe 18.8, 
041805 = InCo718 | 0.0051 0. 005 7，0. 005 5， 0.050 4，0. 047 2 ， 
Mo 3.12, Nb 5.2, Cr18.1 
0.0050 0.045 6 
0. 004 41，0.003 8 ， 0.033 4，0. 033 5， 
041805 
过 InCo718 | +0. 005 0. 003 7，0. 004 3， 0.033 S，0. 044 1， 二 
下 














0.004 7，0. 004 4 





0.044 3，0. 044 8 



































































































































( 续 ) 
池 | 注 演 渡 | 标准 未 准 什 测量 
测试 溶液 | 标准 物质 A 标准 值 /加 测量 值 /回收 值 ( % ) 共存 元 
站 ge 合金 牌号 共存 元 素 (%) 
编号 编号 入 值 (%) B182. 583nm B249. 773nm 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0. 049 2，0. 051 7， 0.0818，0. 079 4， 
041805 
过 InCo718 +0. 05 0. 050 8 ，0. 050 5 ， 0.082 9，0. 065 2 ， 莹 
训 
0. 047 4 0.065 3，0. 063 3 
041805 0. 002 8，0. 002 8， 0.048 7，0. 048 4， 
本 InCo718 | +0. 0025 ee 
+3 0. 002 9 0.0477 
041805 0.025 5,0. 025 3 ， 0.056 8，0. 057 1 ， 
InCo718 | +0.025 es 
+4 0.0267 0.0576 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.013 6, 0.013 8， 0. 023 ，0. 023， 
0.014 1, 0.014 5， 0.025 7，0. 026 1 ， Ni 基 ，Ta 3.72， 
D400 |DZ125 化 学 DZ125 0. 017 
0.0148，0.014 7， 0.025 1, 0.0269, Fe0.07, Cr8.64, W 6.84 
0.0147 0.025 8 
0.010 5，0.010 7， 0.016 9，0.016 7， 
0.010 8，0.010 8， 0.019 0，0.018 7， Ni 基 ，Ta 2.71， 
040736 时 In713C = 
0.011 4,0.010 8， 0.020 8, 0.0186, Cr13.85, Co9.5, Al3.10 
0.0111 0.0194 
0.029 1，0. 029 2 ， Ni 基 ，Ta6 
0.013 8，0.013 8， 
040370 a IC10 一 0.035 1，0. 036 5， Cr6，Co 12，Al16， 
0.013 9, 0.0143 
0.038 1, 0.0371 Re 2.10, W 5.58 
0. 052 0，0. 054 4， 0.0513，0. 053 2 ， 
0. 052 1，0. 049 4， 0. 052 0，0. 050 6， 
040370 
二 IC10 +0. 05 0. 050 6，0. 050 4， 0.053 0，0. 051 9， 过 
加 
0.053 0，0. 048 8， 0.055 8，0. 051 6， 
0. 0516 0.056 1 
0. 104, 0.105, 0.104, | 0.100, 0.100, 0. 104 ， 
040370 
一 IC10 +0.10 |0.103, 0.104, 0.098, | 0.108, 0.112, 0.104, 
0.101, 0.101, 0.103 | 0.111, 0.103, 0.111 
表 3-27 D139 基体 匹配 的 工作 曲线 测量 B 含量 的 统计 结果 
B182. 583nm B249. 773nm 
测试 溶液 标准 物质 合金 标准 值 / 和 py ee 
亚 捧 站 区 RSD 平 了 长 0 汐 RSD 
编号 编号 牌号 | 加 入 值 (%)| 平 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
152 -2 
D376 GH4049 0.013 0.011 2 = 4.98 | 0.0116 二 7.53 
GH49 
A43 
D144 GH4220 0.0195 |0.0189 至 4.14 | 0.0181 = 5. 94 
H220 
A39 
D159 一 0.0038 |0.0045 二 4.19 | 0.0045 = 31. 66 
C263 
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( 续 ) 
B182. 583nm B249. 773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 标准 值 / Re ee 
平 拱 0 或 RSD 平均 值 日 带 RSD 
编号 编号 牌号 加 入 值 (%) 
〈% ) (% ) 〈% ) 〈% ) 〈% ) 〈% ) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
6951 
D256 GH3128 0.004 4 0.0050 一 8. 80 0. 005 9 一 533 
CH128 
041276 二 FRC26y 0. 009 0.0087 = 一 2 0. 008 0 = 一 6.70 
038912 A DD3 <0.005 0.0027 = 11.14 0.0049 = 46. 47 
040862 FGH96 = 0. 008 5 二 6.28 0. 007 8 一 6. 15 
040862 +1 = FGH96 +0.005 0.004 8 96.0 29. 81 0. 004 2 84.0 5. 29 
040862 +2 = FGH96 +0.02 0.0200 100.0 1.90 0. 018 9 94. 5 2.45 
040862 +3 -= FGH96 +0.01 0.0099 99.0 4.77 0. 009 8 98. 0 5.95 
040862 +4 3 FGH96 +0.0025 | 0.0026 104.0 30. 54 0.0019 87.6 7.90 
041277 二 冰 C26 一 0. 008 0 一 2.98 0.0103 = 一 25. 56 
041277 +1 二 冰 C26 +0.005 0.0047 94.0 4.26 0.0045 90.0 16. 01 
041277 +2 = 水 C26 +0.01 0.0099 99.0 3. 02 0. 009 8 98. 0 4. 80 
041277 +3 一 水 C26 +0.0025 | 0.0027 108.0 9.10 0.002 4 96.0 6.19 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 0. 003 2 0. 004 6 = 18. 26 0. 039 1 一 18. 83 
CH334 
6941 
D251 GHI139 0.0065 0. 006 0 一 8.78 0. 010 7 = 24.16 
GH139 
A35 
D143 近 GH4169 0. 009 0.0065 一 3.16 0.0400 一 14. 08 
H169 
A34 
D142 H167 0.012 0.009 3 一 1. 19 0. 067 3 一 12. 90 
H167 

D379 GH4169 化 学 GH4169 0.011 0.0085 -一 14. 06 0. 034 3 1.44 

041805 InCo718 0. 005 1 0. 005 2 二 7.32 0.0405 = 24. 67 
041805 +1 InCo718 +0. 005 0. 004 2 84. 0 9. 17 0. 038 9 = 一 
041805 +2 一 InCo718 +0.05 0. 049 9 99.8 3.34 0.0729 一 二 
041805 +3 二 InCo718 +0.0025 | 0.0028 112.0 2. 04 0. 048 2 = = 
041805 +4 = InCo718 +0.025 0.025 8 103.2 2.93 0.057 2 = == 

Ni 基 合 金 ( 含 Ta) 

D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 017 0.014 3 = 3. 36 0. 025 1 = 6.07 
040736 3 In713C 一 0. 010 9 二 二 2. 69 0.018 5 = 7.78 
040370 = IC10 = 0.0140 = 一 1.71 0. 034 2 二 11. 75 

040370 +1 IC10 +0.05 0.051 4 102.8 3.43 0. 032 8 105.6 3.67 
040370 +2 = IC10 +0.10 0. 103 103.0 2: 13 0. 106 106.0 4.47 
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由 表 3-26 和 表 3-27 可 以 看 出 ， 用 此 D139 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 , 在 
B182. 583nm 处 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 和 在 B249. 773nm 处 测量 不 含 Ta 的 镍 基 高 温 合金 时 ， 
测量 结果 最 好 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样 
品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 在 B182. 583nm 处 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 时 ， 当 B 元 素 含量 
在 0. 002 5% ~0.01% 时 RSD 小 于 30.54%， 回 收 率 范围 为 84.0% ~112.0%; 当 B 元 素 含 量 在 
0.01% ~0.10% 时 ，RSD 小 于 14.06% ， 回 收 率 范 围 为 99.0% ~ 103.2% 。 由 准确 度 和 精密 度数 
据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B182. 583nm 处 测量 镍 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 
0. 10% 的 了 B 元 素 。 

在 B249. 773nm 处 测量 Ta 和 Fe 含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 的 高 温 合 
金 时 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含 量 在 0.005% ~ 0.01% 时 ，RSD 小 于 25.56% ， 回 收 率 范 围 为 
84.0% ~98.0% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B249. 773nm 处 分 析 Ta 和 Fe 含 
量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 高 温 合金 中 的 B 元 素 。 

由 表 3-18 ~ 表 3-27 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 进行 B 元 素 的 测量 ， 分 析 结 果 大 部 分 
低 ， 这 是 由 于 样品 中 基体 元 素 的 非 光谱 干扰 所 导致 。 用 Ni 基体 匹配 的 方法 进行 B 元 素 的 测量 时 ， 
由 于 基体 Ni 中 含有 B 杂质 元 素 ， 测 量 时 需要 先 将 Ni 中 了 元 素 的 空白 值 求 出 ， 这 给 分 析 增 加 了 难 
度 ， 且 测量 的 B 的 数据 也 未 必 准 确 。 但 如 果 用 DZ125、D250、D139 等 有 B 定 值 数据 的 标准 物质 
匹配 进行 B 元 素 的 分 析 ， 数 据 的 准确 度 和 精密 度 都 很 好 ， 因 此 推荐 使 用 标准 物质 匹配 的 方法 进 
行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 B 的 分 析 。 

在 用 标准 物质 匹配 测量 B 元 素 时 ， 若 样品 中 Fe 含量 较 低 (小 于 2% ) ， 且 样品 中 不 含 Ta 元 
素 (Ta 含量 小 于 0.5% ) ， 则 同样 可 以 用 Fe 含量 较 低 (小 于 2% ) 且 不 含 Ta 元 素 (Ta 含量 小 于 
0.5% ) 的 标准 物质 进行 匹配 并 在 B249.773nm 处 进行 测量 。 在 任何 情况 下 ， 都 可 以 在 
B182. 583nm 处 准确 可 靠 地 进行 B 的 测量 。 


3.2.5 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 硼 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 
确 度 试验 


1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 匡 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 线性 试验 、 精 
密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 3-28。 
表 3-28 三 台 仪 器 的 工作 条 件 
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仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂 水 平 垂 
观测 方式 垂 垂直 垂 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
和 雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 25. Olbf/in? 
谱 线 /nm 182. 583 ，249. 773 182. 578 ,249. 772 182. 641, 249.772 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 紫外 区 10， 可 见 光 区 5 
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2. 工作 曲线 溶液 配制 

按 3.2.3 步骤 2 溶解 D139 化 学 高 温 合金 标准 物质 5 份 ， 转 移 至 4 个 50mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 
别 加 入 适量 B 元 素 标 准 溶液， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 3-12 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 
浓度 为 4.00mg/mL 计算 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 3-30 ~ 表 
3-35) 各 0. 200 0g， 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烽 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 和 4g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 50mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 试验 
用 3.2.5 步骤 2 配制 的 工作 
















































































由 线 溶液 在 3. 2. 5 步骤 1 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 





由 线 ， 


进行 工作 曲线 线 怡 














工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 量 要 求 。 
表 3-29 各 仪器 分 析 B 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 

















试验 ， 结 果 见 表 3-29。 试 验 结果 表明 ,含量 范围 在 0.005% ~ 0. 20% 测量 的 B 








分 析 元 素 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
0. 999 63 (182.583nm) 0. 999 46 (182.578nm) 0. 999 77 (182. 641nm) 
B 
0. 999 53 (249.773nm) 0. 999 53 (249.772nm) 0. 999 67 (249.773nm) 





5. 准确 度 、 精 密度 试验 














用 3.2.5 步骤 4 工作 上 























液 中 的 B 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 3-30 ~ 表 3-35。 





表 3-30 ”HJY ACTIVA 型 仪器 测量 B 的 准确 度 、 精 























HH 线 ， 在 3.2.5 步骤 1 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 3. 2.5 步骤 3 测试 溶 


度 试验 























oe | ee 标准 值 / 测量 值 /回收 值 (% 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 时 值 /回收 值 (%) a 
i | es | ms | i 共存 元 素 (% ) 
3 Ei (%) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.0116, 0.011 8, | 0.011 8, 0.012 2， 
152. = 之 0.0107, 0.0113，| 0.0112, 0.012 7， Ni 基 ，Cr 8.43，Co 16.3, W 
D376 GH4049 | 0.013 
GH49 0.0103, 0.011 7,，| 0.010 9, 0.0126, |6.43, Fe1.64 
0.0115 0.010 4 
0.018 3, 0.018 4，| 0.0169, 0.017 1 ， 
A43 0.018 0, 0.018 9，| 0.0173, 0.0186, Ni 基 ，Cr 9. 592 ，Co 5.33, W 
D144 GH4220 | 0.019 5 
H220 0.0192, 0.0199, | 0.0182, 0.0195, |5.455, Fe0.733 
0.0200 0.019 4 
0.004 8, 0.004 5,，| 0.002 8, 0.0021, 
A39 0.004 8, 0.004 5,，| 0.0055, 0.0053, Ni 基 ，Cr 20.08，Mo 5.96， 
D159 C263 | 0.003 8 
C263 0.004 3, 0.0044, | 0.0050, 0.0054, |Fe 0. 225 
0.004 5 0.005 4 
0.005 9, 0.005 1，| 0.005 8, 0.0055, 
6951 0.005 1, 0.005 0，| 0.006 4, 0.0060, Ni 基 ,， Cr17.89, Mo9.96, W 
D256 GH3128 | 0. 004 4 
GH128 0.0049, 0.0047, | 0.0058, 0.0064, |9.91, Fe1.88 
0.004 5 0.005 9 



















































































( 续 ) 
re 标准 值 / 测量 值 / 回 收 值 (% 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 人 (%) ee 
Re 编号 牌号 加 入 值 共存 元 素 (% ) 
* 和 (9% B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0. 008 9，0. 008 7， 
0. 008 3，0. 008 7， 
0. 008 6 ,0. 008 6， Ni 基 , W 11.32，Cr 4.55， 
041276 = RC26y 一 0. 008 4，0. 008 1 ， 
0. 008 5 ，0. 009 2， Co 9. 18 
0.007 4，0.007 4 
0.008 9 
0.002 4, 0.002 3，| 0.0015，0.0017， 
0.003 1, 0.002 8,， | 0.006 6, 0.006 3， Ni 基 ，Cr 9.59，Co 4.96， 
038912 一 DD3 <0. 005 
0.0029, 0.003 0，| 0.0064, 0.0063，|Al 6.02 
0. 002 6 0.005 9 
0.009 3, 0.008 7，| 0.007 1, 0.007 5， 
Ni 基 , Cr 15.89，Co 12.88， 
040862 = FGH96 = 0.008 4, 0.008 2，| 0.008 1，0.008 2， Re 
0.0079 0.008 1 
0.005 3, 0.005 1，| 0.0042，0.004 2， 
040862+1| 一 FGH96 | +0.005 | 0.0049, 0.0055, | 0.0040, 0.0040, 至 
0.005 6, 0.005 4 0.004 6, 0.0043 
0.0196, 0.019 8，| 0.0190, 0.0193, 
040862 +2| ”一 FGH96 | +0.02 | 0.0205, 0.0203, | 0.0193, 0.0187, 
0.0198 0.018 2 
0.010 4, 0.009 7，| 0.009 4，0.010 4， 
040862 +3| ”一 FGH96 | +0.01 | 0.0104, 0.0093, | 0.0104, 0.0091, = 
0.010 1 0.009 9 
0.002 1, 0.003 6，| 0.0018, 0.0021, 
040862 +4 一 | FGH96 |+0.0025 一 
0.002 3 0.0019 
0.007 8, 0.008 1，| 0.007 1, 0.007 8， 人 
Ni 基 ，Cr 4.68，Al 6. 14，Co 
041277 一 | RC26 | 0.009 | 0.008 4, 0.0079, | 0.0122, 0.0120, 
9.15, W 11.30 
0.0079 0.0125 
0.005 0, 0.004 9，| 0.0052, 0.0052, 
041277 +1| 一 C26 | +0.005 | 0.0046, 0.0046, | 0.0053, 0.0039, 一 
0.0045，0. 0046 0.003 9，0.003 9 
0.009 7, 0.009 7，| 0.0099, 0.0101, 
041277 +2| ”一 C26 | +0.01 | 0.0099, 0.0099, | 0.0103, 0.0096, 
0. 009 8, 0.0105 0.009 0, 0.0101 
0.002 8, 0.002 5,，| 0.0025, 0.0023, 
041277 +3| ”一 KC26 |+0.002 5 -= 
0.0030 0.002 6 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0.003 7, 0.003 2，| 0.0287, 0.0281, 
A38 0.005 3, 03.005 2，| 0.043 8，0. 043 9， Ni 基 ，Fe 19，Cr 21.9， 
D146 GH334 | 0.003 2 
GH334 0.005 3, 0.0049, | 0.0441, 0.042 5，|Mo 9.01 














0.0050 


0.043 
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( 续 ) 
re 标准 值 / 测量 值 / 回 收 值 (% 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 人 (%) ee 
jE 依 呈 牌号 加 入 值 共存 元 素 (% ) 
演 RY (%) B182. 583nm B249. 773nm 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0.005 6，0. 005 1, 0. 070 ，0. 070， 
6941 0. 006 2 ，0. 006 1， 0. 121, 0. 125 ， 
D251 GH139 | 0. 006 5 Fe 基 ，Ni 19. 14，Cr 23. 45 
GH139 0. 006 6，0. 006 3， 0. 126, 0. 126 ， 
0.0065 0.117 
0.006 2, 0.006 4，| 0.0342, 0.0302, 
A35 0.006 5, 0.006 7，| 0.0412, 0.0451, Ni 基 ，Fe 18.44，Cr 19.27， 
D143 近 GH4169 0. 009 
H169 0.0066, 0.0067, | 0.0435, 0.0424, |Nb 5. 22 
0.006 8 0.0440 
0. 009 4 ，0. 009 3， 
0. 056 1，0. 056 4， 
A34 0. 009 4，0. 009 5， Fe 基 ，Ni 39.94，Cr 14.25， 
D142 H167 0. 012 0. 072 6, 0. 074 8 ， 
H167 0. 009 2 ，0. 009 3， W 6.05 
0.070 5, 0.0735 
0.0095 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52.36，Cr 18. 59， 
D379 GH4169 | 0.011 0.009 4，0. 007 7 0.0347, 0.0340 
化 学 Nb 5. 09 
0.005 0，0.0048，| 0.030 0，0. 029 5， 
Ni 52.4, Fe 18.8，Mo 3.12, 
041805 = InCo718 | 0.005 1 | 0.0057, 0.0055, | 0.0504, 0.0472, 
Nb 5.2, Cr 18. 1 
0.0050 0.045 6 
0.004 41, 0.003 8, | 0.0334, 0.0335, 
041805+1 一 InCo718 | +0.005 | 0.0037, 0.004 3, | 0.0335, 0.0441, 一 
0.004 7,0. 004 4 0.044 3, 0.0448 
0.049 2, 0.051 7，| 0.0818，0.079 4， 
041805 +2| ”一 InCo718 | +0.05 | 0.0508, 0.050 5, | 0.0829, 0.0652, 一 
0.047 4 0.065 3，0. 063 3 
0.0028，0.0028，| 0.0487，0.048 4， 
041805 +3| ”一 InCo718 | +0.002 5 一 
0.002 9 0.047 7 
0.025 5, 0.025 3， | 0.056 8, 0.0571, 
041805+4 ”一 InCo718 | +0.025 es 
0.0267 0.0576 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.013 6, 0.013 8， 0. 023 ，0. 023 ， 
DZ125 0.014 1, 0.014 5，| 0.025 7，0. 026 1 ， Ni 基 ，Ta 3.72，Fe 0.07，Cr 
D400 DZ125 | 0.017 
化 学 0.014 8，0.014 7， 0.025 1, 0.0269, |8.64, W 6.84 
0.0147 0.025 8 
0.010 5，0.0107，| 0.016 9，0.016 7， 
0.0108，0.0108，| 0.0190, 0.0187, Ni 基 , Ta2.71, Cr13.85, Co 
040736 一 In713C 一 














0.011 4, 0.010 8， 
0.011 1 


0. 020 8，0. 018 6， 
0.019 4 








9.5，Al 3. 10 












































































































































( 续 ) 
A 标准 值 / 测量 值 / 回 收 值 (% 
测试 溶液 | 标准 物质 。 合金 这 (%) 0 
ed 病名 | 加 全 ,| 加 入 从 共存 元 素 (% ) 
7 i (%) B182. 583nm B249. 773nm 
Ni 基 合 金 〈( 含 Ta) 
0. 029 1，0. 029 2 ， 
0.013 8，0.013 8， Ni 基 ，Ta6 
040370 一 IC10 一 0. 035 1，0. 036 5， 
0.013 9, 0.0143 Cr 6,Co 12,Al 6,Re 2.10,W 5.58 
0.038 1, 0.0371 
0.052 0, 0.054 4，| 0.0513，0.053 2， 
0.052 1, 0.049 4， | 0.052 0，0. 050 6， 
040370+1| 一 IC10 +0.05 | 0.0506, 0.0504, | 0.053 0，0. 051 9， 一 
0.053 0, 0.048 8，| 0.055 8, 0.051 6， 
0.051 6 0.056 1 
0. 104, 0.105, 0.104, | 0. 100, 0. 100, 0. 104, 
040370 +2| ”一 IC10 +0. 10 | 0.103, 0.104, 0.098, | 0.108, 0.112, 0.104, 一 
0.101, 0.101, 0.103 | 0.111, 0.103, 0.111 
表 3-31 HJY ACTIVA 测量 B 的 准确 度 、 精 密度 试验 的 统计 结果 
人 标准 值 / B182. 583nm B249. 773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 人 
和 合金 牌号 | 加 入 值 | 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
编号 编号 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 ( 不 含 Ta) 
152=2 
D376 GH4049 | 0.013 0.011 2 一 4. 98 0.011 6 一 7. 53 
GH49 
A43 
D144 GH4220 | 0.0195 | 0.0189 二 4. 14 0.018 1 = 5. 94 
H220 
A39 
D159 C263 0.0038 | 0.0045 一 4. 19 0.004 5 31. 66 
C263 
6951 
D256 GH3128 | 0.0044 | 0.0050 一 8. 80 0.005 9 一 5.53 
GH128 
041276 一 冰 C26y | 0.009 0.008 7 一 2.77 0.008 0 6.70 
038912 一 DD3 <0.005 | 0.0027 一 11. 14 0.0049 一 46. 47 
040862 = FGH96 一 0.008 5 二 6.28 0.007 8 本 6. 15 
040862 +1 FGH96 | +0.005 | 0.0048 96.0 29. 81 0.004 2 84.0 5.29 
040862 +2 一 FGH96 +0.02 | 0.0200 100.0 1.90 0.018 9 94.5 2. 45 
040862 +3 一 FGH96 +0.01 0.009 9 99.0 4.77 0.0098 98.0 5.95 
040862 +4 一 FGH96 | +0.0025| 0.0026 104.0 30. 54 0.0019 87.6 7. 90 
041277 水 C26 一 0.008 0 一 2.98 0.010 3 一 25. 56 
041277 +1 二 水 C26 +0.005 | 0.0047 94.0 4. 26 0.004 5 90.0 16. 01 
041277 +2 一 水 C26 +0.01 0.0099 99.0 3. 02 0.009 8 98.0 4. 80 
041277 +3 一 KC26 | +0.0025| 0.0027 108.0 9.10 0.002 4 96.0 6.19 
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( 续 ) 
A 标准 值 / B182. 583nm B249. 773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | A A 多 
编号 编号 合金 牌号 | 加 入 值 | 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 | 0.0032 | 0.0046 = 18. 26 0.039 1 二 18. 83 
CH334 
6941 
D251 GH139 | 0.0065 | 0.0060 = 8.78 0.0107 过 24. 16 
GH139 
A35 
D143 近 GH4169| 0.009 0. 006 5 = 3. 16 0.0400 二 14. 08 
H169 
A34 
D142 H167 0.012 0. 009 3 二 1.19 0.067 3 = 12. 90 
H167 
GH4169 
D379 、 GH4169 | 0.011 0. 008 5 三 14. 06 0.034 3 二 1.44 
化 学 
041805 二 InCo718 | 0.0051 | 0.0052 二 7.32 0. 040 5 24. 67 
041805 +1 三 InCo718 | +0.005 | 0.0042 84.0 9.17 0.0389 = 一 
041805 +2| ”一 InCo718 | +0.05 | 0.0499 99.8 3.34 0.072 9 = 于 
041805 +3| ”一 InCo718 | +0.0025| 0.0028 112.0 2.04 0.048 2 a 二 
041805 +4| ”一 InCo718 | +0.025 | 0.0258 103.2 2.93 0.057 2 二 二 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
DZ125 
D400 - DZ125 0.017 0.014 3 == 3.36 0.025 1 二 6. 07 
化 学 
040736 二 In713C 二 0.0109 二 2. 69 0.018 5 一 7.78 
040370 王 IC10 二 0.0140 至 1.71 0.034 2 = 11.75 
040370 +1 -二 IC10 +0.05 | 0.0514 102.8 3.43 0.052 8 a 一 
040370 +2| ”一 IC10 +0.10 0. 103 103.0 2.13 0. 106 二 
由 表 3-30 和 表 3-31 可 以 看 出 ， 用 此 D139 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 B 元 素 ， 在 














B182. 583nm 处 测量 时 ， 对 于 高 温 合 金 标 准 物 质 ， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 
合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0.002 5% ~ 0.01% 时 ，RSD 小 于 





30. 54% ， 回 收 率 范 











围 为 84.0% ~ 112.0%; 当 B 元 素 含 量 在 0.01% ~ 0.10% 时 ，RSD 小 于 


14. 06% ， 回 收 率 范 围 为 99.0% ~ 103.2% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 
B182. 583nm 处 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 
在 B249. 773nm 处 测量 Ta 和 Fe 含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 的 高 温 合 




















含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 B 元 素 。 
































金 标 准 物 质 ， 测 量 


金 时 ， 对 于 高 温 合 各 

















值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 








与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0.005% ~0.01% 时，RSD 小 于 25.56% ， 回 收 率 范 围 为 
84.0% ~98.0% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B249. 773nm 处 分 析 Ta 和 Fe 含 
量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 高 温 合金 中 的 了 元素。 














表 3-32 PE OPTIMA 测量 B 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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标准 值 / 测量 值 (% ) 
测试 溶液 | 标准 物质 机 是 
.| 合金 牌号 | 加 入 值 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 (%) B182. 578nm B249. 773nm 
帮 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.011 1, 0.012 4， 0.012 1，0. 013 1 ， 
152 -2 0.012 9，0.013 3 ， 0.012 9, 0.012 2 ， Ni 基 ，Cr 8.43, Co 16.3, W 
D376 GH4049 | 0.013 
GH49 0.01 26, 0.012 4， 0.0122, 0.0122, |6.43, Fe 1.64 
0.013 2 0.0123 
0.0170, 0.019 0， 0.018 3, 0.018 4， 
A43 0.018 8, 0.015 5 ， 0.020 4，0. 018 1 ， Ni 基 ，Cr 9.592, Co5.33, W 
D144 GH4220 | 0.019 5 
H220 0.016 5, 0.0177, 0.0179, 0.014 1, |5.455, Fe 0. 733 
0.0195 0.0197 
0. 005 5, 0.004 6 ， 0. 002 2，0. 002 0 ， 
A39 0.006 2，0. 004 8 ， 0. 001 4，0. 002 1 ， Ni 基 ，Cr 20.08，Mo 5. 96， 
D159 C263 0. 003 8 
C263 0. 005 9，0. 005 0 ， 0.001 2, 0.001 8, |Fe 0. 225 
0. 005 4 0. 002 4 
0.004 6, 0.005 1 ， 0. 007 2，0. 006 2， 
6951 0.004 2 ,0. 003 8， 0. 003 4，0. 003 6 ， Ni 基 ,Cr17.89, Mo9.96, W 
D256 GH3128 | 0.0044 
GHI128 0. 003 8 ,0. 005 0 ， 0. 003 9，0. 003 6， 19.91，Fe 1. 88 
0. 004 7 0.003 9 
0. 008 4，0. 008 2 ， 0. 009 0，0. 009 4， 
0. 008 8 ，0. 009 2 ， 0. 009 1，0. 008 8 ， Ni 基 ,W 11.32, Cr 4.55， 
041276 = FRC26y | 0.009 
0. 008 6, 0.007 8 ， 0. 008 9, 0.008 5, |Co 9. 18 
0. 008 1 0.008 6 
0.010 2，0. 009 1 ， 0. 008 7, 0. 008 6 ， 
040862 一 FGH96 eS 0.010 0，0. 009 4， 0. 008 6, 0. 008 8 ， 一 
0.008 3 0. 008 3 
0.014 1, 0.014 9 ， 0.014 0，0. 014 0 ， 
Ni 基 ，Cr 15. 89，Co 12. 88， 
040862 + 1 一 FGH96 |+0.005 ”| 0.0135, 0.0143, 0.013 6，0. 013 1 ， Re 
0.013 7, 0.0144 0.0140, 0.0135 
0. 029 6, 0.028 5 ， 0. 027 8，0. 028 4， 
040862 +2 FGH96 +0. 02 0. 028 8 ，0. 028 5 ， 0. 028 9，0. 029 5 ， 一 
0. 028 0 0.028 9 
0.018 2，0. 019 0 ， 0. 018 8 ，0. 019 0 ， 
040862 +3 = FGH96 +0.01 0.018 4, 0.017 5 ， 0.018 7，0. 019 0 ， 一 
0.017 7 0.018 8 
0.012 5, 0.013 1 ， 0.011 1, 0.011 6， 
040862 +4 一 FGH96 |+0.002 5 一 
0.012 3 0.010 9 
0. 008 9，0. 010 4， 0. 009 4，0. 009 3 ， 
Ni 基 ，Cr 4.68，Al 6.14，Co 
041277 一 水 C26 0. 009 0. 0097，0. 009 3， 0. 008 7，0. 009 2 ， 
9.15, W 11.30 
0.0104 0.0085 
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( 续 ) 
标准 值 / 测量 值 (% ) 
测试 溶液 | 标准 物质 加 
Re 全 口 “| 合金 牌号 | 加 入 值 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 (%) B182. 578nm B249. 773nm 
6 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.0119, 0.0117，| 0.0114, 0.0111, 
041277 +1| 一 RC26 |+0.0025| 0.0112, 0.0119, | 0.0113, 0.0130, 
0.012 9，0. 012 3 0.013 9 
0.0140, 0.014 2，| 0.0143, 0.0141, 
041277 +2| ”一 RC26 | +0.005 | 0.0146, 0.013 8, | 0.013 6，0.013 6， = 
0.014 1, 0.0146 0.013 5, 0.0138 
0.0190, 0.018 5, | 0.018 8, 0.0180, 
041277 +3| ”一 RC26 | +0.010 | 0.018 5, 0.0192, | 0.019 1，0.019 5， 
0.018 1, 0.0183 0.0197, 0.0190 
037103 一 | K423 0. 009 3，0. 009 5 0.009 2, 0.009 8 一 
0. 212, 0.207, 0.214, |0.207, 0.210, 0.211, 
037103 +1| 一 K423 +0. 20 一 
0. 203, 0.210, 0.208 | 0.207, 0.211, 0. 208 
041670 一 DD3 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 过 
0. 198, 0. 204, 0. 198, |0.201, 0.200, 0. 198 ， 
041670+1| 一 DD3 +0. 20 一 
0. 197, 0.201, 0.197 | 0.199，0. 203 ，0. 204 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.004 5, 0.004 9，| 0.0437，0.0417， 
A38 0.002 8, 0.003 8, | 0.042 1, 0.0421, Ni 基 ，Fe 19,，Cr 21.9， 
D146 GH334 | 0.003 2 
GH334 0.003 3, 0.003 4，| 0.0413, 0.0433, |Mo9.01 
0.005 1 0.042 3 
0.0077, 0.009 4，| 0.0395, 0.0410, 
6941 0.010 3, 0.006 2，| 0.0406, 0.0410, 
D251 GH139 | 0.0065 Fe 基 ，Ni 19. 14，Cr 23. 45 
GH139 0.009 0, 0.011 3,，| 0.0396, 0.0429, 
0.009 6 0.042 1 
0.008 4, 0.009 3，| 0.016 1, 0.016 6, 
A35 |- 0.009 1, 0.008 9，| 0.016 8, 0.016 8， Ni 基 ，Fe 18.44，Cr 19.27， 
D143 近 GH4169| 0. 009 
H169 0.008 9, 0.008 6, | 0.0178, 0.0165, |Nb 5. 22 
0.008 4 0.015 6 
0.0117, 0.012 3,，| 0.0290, 0.0281, 
A34 0.012 1, 0.013 0，| 0.026 9，0. 028 0， Fe 基 ，Ni 39.94，Cr 14.25， 
D142 H167 0. 012 
H167 0.0103, 0.0129, | 0.0275, 0.028 1, |W 6.05 
0.0115 0.0275 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52.36，Cr 18. 59， 
D379 、 GH4169 | 0.011 0.010 4, 0.0127 0.020 8, 0.020 1 
化 学 Nb 5. 09 































































































( 续 ) 
标准 值 / 测量 值 (% ) 
测试 溶液 | 标准 物质 ~ 
.| 合金 牌号 | 加 入 值 共存 元 素 (% ) 
编号 编号 (%) B182. 578nm B249. 773nm 
p 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
6935 
D250 GH135 | 0.0039 | 0.0046, 0.0044 0. 028 0, 0.026 6 
GH135 
0.005 0, 0.004 2，| 0.016 3, 0.014 5， 
Ni 52.4, Fe 18.8, Mo 3.12, 
041805 — | mco718 | 0.0051 | 0.0050, 0.0064, | 0.0150, 0.0147, 
Nb 5.2, Cr 18.1 
0.005 1 0.015 9, 0.0166 
0.010 3, 0. 009 9， 
0. 019 8，0. 019 4， 
0.010 2，0. 009 4， 
041805+1| — | mco7z18 | +0.005 0. 020 6，0. 020 5 ， 二 
0.0102，0.011 7， 
0.018 7, 0.019 5 
0.011 2 
0.061 0，0.0608，| 0.0673, 0.0675, 
041805+2| — | mco7zl8 | +0.05 | 0.0569, 0.0583，| 0.0637, 0.0640, 三 
0.058 0 0.066 2 
0.0319, 0.0313，| 0.0426, 0.0416, 
041805+3| — | InCo7l8 | +0.025 和 
0.035 6 0.043 3 
0. 193 ，0. 189，0. 195 ， 
041805+4 — | mco7zl8 | +0.20 二 到 
0. 203, 0. 191, 0. 191 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
i 0.0174, 0.0159, | 0.0239, 0.022 6, 
D400 化 学 | DZ125 | 0.017 | 0.0159，0.016 1，| 0.023 8，0. 022 6， 三 
了 0.014 7, 0.017 2 0.022 1, 0.0240 
0.012 6, 0.011 0 0.016 2, 0.015 9 
1 ”| Ni 基 , Ta2.71, Cr 13.85 
040736 二 In713C = 0.0112, 0.011 4, | 0.0169, 0.0175, | I 0 er 9 
0.010 1, 0.012 1 0.0164, 0.0161 | 全 
040370 二 IC10 = 0.013 7, 0.0135 0.028 0, 0.028 1 二 
Ni 基 ，Ta6 
040370+1 一 IC10 | +40.04 | 80565, 0073，| 0.0801,0.0802, | cr6， co12, Al6, Re2.10, 
0.057 8 0.0800 
W 5.58 
0.1100, 0.1126，| 0.1307, 0.130 2， 加 
040370+2| 一 IC10 | +0.10 De 让 
040371 三 IC10 一 Oo 0 | 2 3 ee Al 6, Re 2. 10 
0.0147, 0.0130 0.028 5, 0.028 8 Ws 0 
W 5.58 
0.059 2, 0.062 0，| 0.078 2，0. 079 3， 
040371+1 一 IC10 | +0.05 | 0.0649, 0.063 8，| 0.0814, 0.079 6， 过 
0.061 6, 0.065 2 0.078 7, 0.0819 
0.1146, 0.113 8, | 0.1330, 0.1348, 
040371+2| 一 IC10 | +0.10 | 0.1111, 0.1137, | 0.1310, 0.133 1， = 
0.114 2, 0.1140 0.129 1, 0.135 1 


注 : 











* 表示 加 入 回收 实验 ， 





+ 后 数值 表示 加 入 值 。 下 同 。 


78 





表 3-33 PE OPTIMA 测量 B 的 准确 度 、 精 密度 试验 的 统计 结果 

















































































































a i 标准 值 / B182. 578nm B249. 773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、。、,， 了 
这 可 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
编号 编号 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
元 = 注 
D376 GH4049 | 0.013 0.012 6 一 2.91 0.012 4 = 3.21 
GH49 
A43 
D144 GH4220 | 0.0195 | 0.0177 二 8. 28 0.018 1 = 11. 04 
H220 
A39 
D159 C263 0.0038 | 0.0053 一 10.91 0.0019 三 23. 23 
C263 
6951 
D256 GH3128 | 0.0044 | 0.0045 一 12. 00 0.004 5 这 33. 28 
GH128 
041276 三 RC26y 0. 009 0.008 4 一 5. 55 0.008 9 三 3. 43 
040862 一 FGH96 一 0.009 4 一 8. 07 0.008 6 二 2.18 
040862 +1 一 FGH96 | +0.005 | 0.0142 96.0 3. 57 0.013 7 102.0 2. 69 
040862 +2 一 FGH96 +0.02 | 0.0287 96.5 2. 05 0.028 7 100.5 pl) 
040862 +3 一 FGH96 +0.01 0.018 2 88.0 3. 27 0.018 9 103.0 0.71 
040862 +4 二 FGH96 | +0.0025| 0.0126 128.0 3. 30 0.011 2 104.0 3 
041277 = KRC26 = 0.0097 = 6. 83 0.0090 一 4.39 
041277 +1 三 RC26 | +0.0025| 0.0120 92.0 4.79 0.012 1 124.0 10. 23 
041277 +2 一 水 C26 +0.005 | 0.0142 90.0 2. 29 0.013 8 96.0 2.31 
041277 +3 一 水 C26 +0.01 0.018 6 89.0 2. 26 0.019 1 101.0 3. 14 
037103 一 K423 一 0.009 4 一 1.50 0.0095 = 4.47 
037103 +1 K423 +0.20 0. 209 99.8 1. 87 0. 209 99.8 0.91 
041670 二 DD3 一 未 检 出 一 一 未 检 出 和 一 
041670 +1 三 DD3 +0.20 0. 199 99.5 1. 40 0. 201 100.5 1. 15 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 | 0.0032 | 0.0040 一 22. 03 0. 042 4 2. 02 
GH334 
6941 
D251 GH139 | 0.0065 | 0.0092 一 18. 50 0.0410 3. 02 
GH139 
A35 
D143 近 GH4169| 0.009 0.008 8 一 3. 94 0.016 6 4.10 
H169 
A34 
D142 H167 0. 012 0.012 0 一 7:93 0.0279 二 2. 37 
H167 
GH4169 
D379 GH4169 | 0.011 0.011 6 至 14. 08 0. 020 5 2. 42 





化 学 















































































































































( 续 ) 
| on 标准 值 / B182. 578nm B249. 773nm 
编号 编号 合金 牌号 | 加 入 值 | 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
(9% ) (% ) (% ) (% ) (9% ) (% ) (9% ) 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 

041805 Ee InCo718 0. 005 1 0. 005 1 15.42 0.0155 一 5.70 
041805 +1 = InCo718 +0.005 0. 010 4 106.0 7.51 0.019 8 一 一 
041805 +2 = InCo718 +0.05 0.0590 107.8 3.07 0.0657 3 人 
041805 +3 一 InCo718 +0.025 0.0329 111.2 7.07 0.0425 一 -一 
041805 +4 = InCo718 +0.20 0. 194 94.4 2.59 = 一 4 四 

Ni 基 合金 ( 含 Ta) 
D400 区 DZ125 0.017 0.016 2 一 6. 10 0. 023 2 一 3.57 
化 学 

040736 i In713C 0.011 4 ss 7.67 0.0165 SS 3.62 

040370 一 IC10 = 0.0136 一 1. 04 0. 028 0 一 0. 2 
040370 +1 = IC10 +0.04 0.057 2 109.0 1.15 0. 080 1 ss 2 
040370 +2 3 IC10 +0. 10 0. 112 2 98.6 1.81 0.1309 一 一 

040371 = IC10 es 0.0137 es 5,32 0. 028 6 人 0.78 
040371 +1 一 IC10 +0.05 0.0628 98.2 3.65 0.0799 一 一 
040371 +2 = 一 IC10 +0. 10 0. 113 6 99.9 1. 10 0. 132 7 es 一 

由 表 3-32 和 表 3-33 可 以 看 出 ,用 此 D139 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 ， 在 

















B182. 578nm 处 测量 时 ， 对 于 高 温 合金 标 准 物 质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 。 对 于 高 温 


合金 


品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0.005% ~0.01% 时 ，RSD 小 于 18.50% ， 








回收 率 范围 为 88.0% ~106.0% ; 当 B 元素 含量 在 0.01% ~0.20% 时 ，RSD 小 于 14.08% ， 回 收 
率 范围 为 88.0% ~ 111.2% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B182. 578nm 处 分 析 























高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.20% 的 B 元 素 。 


在 B249. 773nm 处 测量 Ta 和 Fe 含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0. 5% ，Fe 含量 小 于 29% ) 的 高 温 


金 时 ， 


与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含 量 在 0.005% ~ 0.20% 时 ，RSD 小 于 11.04%， 回收 率 范 围 


















































对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 
为 











96. 0% ~103.0% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B249. 773nm 处 分 析 Ta 和 Fe 含 
量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 高 温 合金 中 的 B 元 素 。 





表 3-34 Thermo IRIS 测量 B 的 准确 度 、 精 密度 试验 























示 准 测量 值 (% ) 
ee 标准 值 / 光量 但 加 
测试 溶液 | 标准 物质 ，、,。,， 册 共存 元 素 
本 首 合金 牌号 | 加 入 值 
编号 编号 (9%) B182. 641nm B247. 773nm (%) 
(4 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
0.010 7，0.010 5， 
0.010 7，0. 010 7， 
1 0.010 7，0.011 2， Ni 基 ，Cr 8.43, Co 16.3, W 
D376 GH4049 | 0.013 0.011 9, 0. 010 0， 
GH49 0.011 2，0.010 0， 6.43，Fe 1. 64 
0.010 8, 0.0113 
0.010 4 
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( 续 ) 
示 准 测量 值 (% ) 
Ee | 标准 值 / 训 量 
测试 溶液 标准 物质 | 、 牌号 | 加 入 信 共存 元 素 
日 下 /了 
编号 编号 (9%) B182. 641nm B247. 773nm (%) 
0 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0.0160, 0.0173, | 0.015 8, 0.0171, 
A43 0.017 0,，0.0177，| 0.015 8，0.017 7， Ni 基 ,Cr9.592, Co5.33, W 
D144 GH4220 | 0. 019 5 
H220 0.0175, 0.0165, | 0.0180, 0.016 6， |5.455, Fe0.733 
0.016 4 0.0166 
0.0049, 0.0050, | 0.003 8, 0.0038, 
A39 0.0049, 0.004 8,，| 0.003 5，0.003 7， Ni 基 ，Cr 20.08，Mo 5.96， 
D159 C263 | 0.003 8 
C263 0.0046, 0.004 3, | 0.0036, 0.0034, |Fe0.225 
0.004 1 0.003 3 
0.004 8, 0.004 9, | 0.0044, 0.0045, 
6951 Ni 基 , Cr17.89, Mo9.96, W 
D256 GH3128 | 0.0044 | 0.0053, 0.005 1, | 0.0044, 0.0045, 
GH128 9.91, Fe1.88 
0.005 2,0. 005 3 0.004 6,0.0047 
0. 007 9，0. 008 6， 
0. 008 1，0.008 2， _ 
0. 008 4，0. 008 3， Ni 基 , W 11.32，Cr 4.55， 
041276 = FRC26y | 0.009 | 0.009 2, 0.008 8， 
0.008 6, 0.008 6, |Co9.18 
0.008 6, 0.008 8 
0.0085 
0.001 5, 0.0015，| 0.0017, 0.0018, 
0.0019, 0.0020，| 0.0022, 0.0020, Ni 基 ，Cr 9.59，Co 4.96， 
038912 一 DD3 <0. 005 
0.0022, 0.002 2, | 0.002 1, 0.0022, |Al6.02 
0.002 3 0.002 1 
040862 至 FGH96 0.008 5, 0. 009 2 0.008 2，0.009 2 
0.0139, 0.0146, | 0.013 5，0. 013 6， 
040862 + 0.014 1, 0.0148，| 0.0130, 0.0142, Ni 基 ，Cr 15.89，Co 12.88， 
要 FGH96 | +0.005 
1 0.013 7， 0.013 4， Al 2.21 
0.013 4 0.013 5 
0.027 3, 0.028 0，| 0.028 2，0. 028 9， 
040862 + 
一 FGH96 | +0.02 | 0.028 1, 0.028 9, | 0.028 4，0. 028 6， 
0.0286 0.0289 
0.0079, 0.008 1，| 0.0079, 0.0080, 
Ni 基 ，Cr 4.68，Al 6.14, Co 
041277 = RC26 | 0.009 | 0.008 1, 0.008 0, | 0.008 4, 0.0008 2， 
9.15, W 11.30 
0.0079 0.008 1 
0.013 1, 0.0129,， | 0.013 2，0. 013 4， 
041277 + 
5 一 RC26 | +0.005 | 0.0129, 0.0124, | 0.0130, 0.0127, 一 
0.012 6，0. 012 7 0.012 5, 0.0126 
0.0169, 0.0169, | 0.0174, 0.0170, 
041277 +3| ”一 RC26 | +0.010 | 0.0172, 0.0176, | 0.0174, 0.0179, 
0.0177, 0.0175 0.018 0, 0.018 0 
037103 = K423 三 0.009 3，0. 009 0 0.0087，0.008 9 三 

































































二 准 测量 值 (% ) 
Ce re 标准 值 / 训 量 
测试 溶液 标准 物质 | 、 牌号 | 加 入 信 共存 元 素 
日 下 /了 
编号 编号 (9%) B182. 641nm B247. 773nm (%) 
0 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0.2096, 0.208 6，| 0.208 6, 0.208 8， 
037103 + 
9 = K423 +0.20 | 0.2083, 0.2113，| 0.2094, 0.2104, = 
0.2109, 0.2141 0.210 6, 0.2142 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
041670 DD3 一 
未 检 出 未 检 出 
0.1997, 0.1990, | 0.2014, 0.201 2， 
041670 + 
二 DD3 +0.20 | 0.1955, 0.203 4, | 0.1999, 0.212 5， 二 
0.202 1, 0.1943 0.206 6, 0.203 0 
0.0036, 0.003 4，| 0.0113, 0.0116, 
A38 0.0044, 0.004 8, | 0.0113, 0.0114, Ni 基 ，Fe 19， 
D146 GH334 | 0.0032 
GH334 0.0047, 0.0043, | 0.0114, 0.0112, |Mo9.01 
0.004 4 0.0115 
6935 
D250 GH135 | 0.0039 0.050, 0.005 2 0.012 4, 0.0145 一 
GH135 
0.0070, 0.005 2， | 0.0206, 0.021 8， 
6941 0.0067, 0.007 8,， | 0.0235, 0.0235, 
D251 GH139 | 0.0065 Fe 基 ，Ni 19. 14,， Cr 23. 45 
CH139 0.0077, 0.0067，| 0.023 3，0. 024 0， 
0.006 2 0.024 1 
0.0072, 0.007 5，| 0.014 5, 0.015 65, 
A35 0.0076, 0.0073，| 0.015 1, 0.0145, Ni 基 ，Fe 18.44，Cr 19.27， 
D143 近 GH4169| 0. 009 
H169 0.007 4，0.00070，| 0.0150, 0.0149, |Nb 5. 22 
0.007 1 0.014 9 
0. 009 2，0. 009 3， 
A34 0.009 5，0. 010 0， Fe 基 ，Ni 39.94，Cr 14. 25， 
D142 H167 0.012 3 
H167 0. 009 6，0. 009 4， W 6.05 
0.009 9 
GH4169 Fe 基 ，Ni 52.36，Cr 18.59， 
D379 、 CH4169 | 0.011 0.009 5, 0.0099 0.018 2, 0.018 2 
化 学 Nb 5. 09 
0. 007 6，0. 008 1， 
0.005 5 ,0. 005 6， 
0. 008 1，0. 008 4， Ni 52.4, Fe 18.8, Mo 3.12， 
041805 二 InCo718 | 0.005 1 | 0.005 3，0.005 7， 
0.008 0, 0.0158, |Nb 5.2, Cr18.1 
0.005 1 
0.0159 
0.010 0，0.010 4，| 0.0121, 0.0130, 
041805+1 一 InCo718 | +0.005 | 0.0101, 0.0103, | 0.0129, 0.0133, = 














0.010 2, 0.009 8 


0.013 0, 0.0128 
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( 续 ) 
本 测量 值 (% ) 
OO re 标准 值 / 侧 蛙 
测试 溶液 标准 物质 | 、 牌号 | 加 入 信 共存 元 素 
日 下 /了 
编号 编号 (9%) B182. 641nm B247. 773nm (%) 
0 
FeNi 基 合 金 〈 不 含 Ta) 
0.050 5, 0.050 2，| 0.055 2, 0.0548, 
041805 +2| ”一 InCo718 | +0.05 | 0.0535, 0.053 7，| 0.057 3，0. 057 3， 
0.054 8, 0.0469 0. 058 4, 0.0515 
0.204 4, 0.203 8，| 0.223 3，0. 220 4， 
041805 +3| ”一 InCo718 | +0.20 | 0.2065, 0.2023, | 0.2228，0.218 3， 
0.203 2, 0. 203 4 0.2177, 0.218 4 
Ni 基 合 金 〈 含 Ta) 
0.011 4, 0.0117，| 0.0120, 0.0117, 
0.011 4, 0.011 2，| 0.0122, 0.0122, Ni 基 , Ta2.71, Cr13.85, Co 
040736 = In713C 一 
0.012 1, 0.011 5, | 0.012 4, 0.0118, |9.5, Al3.10 
0.0115 0.0119 
0.0147,，0.017 9，| 0.0169, 0.0172, 
DZ125 0.015 3, 0.014 8, | 0.0180, 0.0173, 
D400 DZ125 一 
化 学 0.015 1, 0.0157，| 0.018 1, 0.019 2, 
0.015 8 0.019 4 
040370 = IC10 = 0.013 7, 0.0140 0.018 5, 0.018 8 
0.061 3, 0.062 8, | 0.0676, 0.0690, Ni 基 , Ta6, Cr6, Co12, Al 
040370+1| 一 IC10 +0. 05 
0. 062 4 0.067 9 6, Re2.10, W 5.58 
0.1102, 0.1103, | 0.1167, 0.1168, 
040370 +2| ”一 IC10 +0. 10 
0. 107 4 0.114 8 
0.0137, 0.014 1，| 0.014 8, 0.0157, 
040371 三 IC10 
0.014 1, 0.0140 0.015 2, 0.015 2 
0.0549, 0.056 1，| 0.059 4, 0.0599, 
Ni 基 , Ta6, Cr6, Co12, Al 
040371 +1| 一 IC10 +0.05 | 0.0556, 0.057 3, | 0.0626, 0.059 8， 
6, Re2.10, W 5.58 
0.055 6, 0.058 6 0.061 6, 0.059 6 
0.1009, 0.103 5，| 0.1073, 0.1095, 
040371+2| ”一 IC10 +0.10 | 0.0972, 0.1152, | 0.1062, 0.109 6， 
0.099 5, 0.1033 0.108 7, 0.1124 
表 3-35 Thermo IRIS 测量 B 的 准确 度 、 精 密度 试验 的 统计 结果 
ee 标准 值 / B182. 641nm B247.773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 、,，,， 各 
站 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
编号 编号 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 (不 含 Ta) 
152 -2 
D376 GH4049 | 0.013 0.0107 4.04 0.0109 es 5. 89 
GH49 
























































































































































续 ) 
有 标准 值 / B182. 641nm B247. 773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、。、,， 了 
这 可 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
编号 编号 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合 金 ( 不 含 Ta) 
A43 
D144 GH4220 | 0.0195 | 0.0169 一 3.73 0.016 8 = 5.11 
H220 
A39 
D159 C263 0.003 8 | 0.0047 一 7. 32 0. 003 6 二 5. 44 
C263 
6951 
D256 GH3128 | 0.0044 | 0.0051 二 4.11 0.0045 一 2. 59 
GH128 
041276 一 RC26y 0. 009 0. 008 6 一 4.78 0.008 4 3. 02 
038912 一 DD3 <0.005 | 0.0019 一 一 0. 002 0 一 9. 69 
040862 一 FGH96 一 0.008 9 一 5. 59 0.008 7 一 8. 13 
040862 +1 一 FGH96 +0.005 | 0.0141 104.0 3. 80 0.0135 96.0 2. 87 
040862 +2 一 FGH96 +0.02 0.028 2 96.5 2. 18 0. 028 6 99.5 1.08 
041277 一 FRC26 一 0. 008 0 1.25 0.008 1 一 2. 37 
041277 +2 一 FRC26 +0.005 | 0.0128 96.0 1. 96 0.012 9 96.0 2.77 
041277 +3 一 FRC26 +0.01 0.0173 93.0 2. 04 0.017 6 95.0 2. 34 
037103 一 K423 一 0.009 2 一 2. 32 0.008 8 一 1.61 
037103 +1 一 K423 +0.20 0.210 4 100.6 1. 02 0.210 3 100. 8 0.98 
041670 一 DD3 一 未 检 出 一 一 未 检 出 = = 
041670 +1 一 DD3 +0.20 0.1990 99.5 1. 80 0.204 1 102.0 2.31 
FeNi 基 合 金 (不 含 Ta) 
A38 
D146 GH334 | 0.0032 | 0.0042 一 12. 57 0.011 4 一 1.18 
GH334 
6935 
D250 GH135 0. 051 二 2.77 0.0135 一 11.0 
GH135 
6941 
D251 GH139 | 0.0065 | 0.0068 一 13.2 0.0266 一 6. 96 
GH139 
A35 
D143 近 GH4169| 0.009 0.007 3 一 2. 96 0.015 1 一 4. 69 
H169 
A34 
D142 H167 0.012 0.0096 一 3. 13 0.023 0 一 5. 62 
H167 
GH4169 
D379 、 GH4169 0.011 0.009 7 一 2. 92 0.018 2 一 0. 00 
化 学 
041805 一 InCo718 | 0.0051 | 0.0054 一 4. 43 0. 008 0 一 3.58 
041805 +1 一 InCo718 | +0.005 | 0.0101 94.0 2. 13 0.012 9 一 3. 14 
041805 +2 一 InCo718 +0.05 0.0516 92.4 5.72 0.055 8 一 4.47 
041805 +3 一 InCo718 +0.20 0.2039 99.2 0.70 0.220 1 一 1. 10 
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( 续 ) 
a 标准 值 / B182. 641nm B247.773nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 。、,。,， 
编号 编号 | 合金 牌号 加 入 值 平均 值 可 收 率 RSD 平均 值 可 收 率 RSD 
(%) (% ) (%) (%) (%) (%) (%) 
Ni 基 合金 〈 含 Ta) 

040736 一 In713C 一 0.011 5 一 2. 49 0.012 0 一 2.08 
040370 + 1 一 IC10 +0.05 0.062 2 101.4 1,25 0.068 2 一 1.08 
040370 +2 一 IC10 +0.10 0.109 3 97.8 SI 0. 116 1 一 0. 97 

040371 一 IC10 一 0.014 0 一 1. 35 0.015 2 一 2.142 
040371 +1 一 IC10 +0.05 0.056 4 84.8 2.41 0.0605 一 2.15 
040371 +2 一 IC10 +0.10 0.103 3 89.3 6.11 0.1090 一 1. 97 

由 表 3-34 和 表 3-35 可 以 看 出 ， 用 此 D139 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 B 元 素 , 在 











B182. 641nm 处 测量 时 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 
合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含量 在 0.005% ~ 0.01% 时 ，RSD 小 于 13.2%， 
回收 率 范围 为 93.0% ~104.0% ; 当 B 元 素 含量 在 0.01% ~0.20% 时 ，RSD 小 于 6.11% ， 回 收 率 
范围 为 92.4% ~ 101.4% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B182. 641nm 处 分 析 高 
温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.20% 的 B 元 素 。 
在 B249.773nm 处 测量 Ta 和 Fe 含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 的 高 温 合 
金 时 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 。 当 B 元 素 含 量 在 0.005% ~ 0.20% 时 ，RSD 小 于 8.13% ， 回 收 率 范 围 为 
95.0% ~ 102. 0% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 B249. 773nm 处 分 析 Ta 和 Fe 含 
量 较 低 〈Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 高 温 合金 中 的 B 元 素 。 
由 表 3-30 ~ 表 3-35 可 以 看 出 ， 用 氧气 酸 溶解 法 测量 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 
0. 20% 的 B 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 
以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0. 20% 的 了 元 素 的 测定 。 


3.2.6 分 析 方 法 检 出 限 试 验 


用 3.2.5 步骤 4 工作 曲线 ， 连 续 进 行 10 次 Ni 基 空 白 溶 液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
3-36。 









































































































































表 3-36 三 台 仪 器 测量 B 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 








分 析 仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
182nm 双 线 中 波长 
检 出 限 (DL) ee 0.000 1 (182. 583nm) 0.002 7 (182. 578nm ) 0. 000 63 (182. 641nm) 
(%) 较 长 的 谱 线 
O 
249. 77nm 0. 000 2 0. 000 72 0. 000 33 














由 表 3-36 可 以 看 出 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 B 元 素 的 方法 检 出 限 分 别 为 0.000 2% ~ 
0. 000 72% ， 约 为 高 温 合金 中 B 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.005% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 
高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.005% 的 B 元 素 。 























3.3 小 结 





分 别 用 三 台电 感 看 合 等 离子 体 发 射 光谱 仪 研究 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 B182nm 双 
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线 、B208. 893nm 、B208. 959nm、B249. 678nm 、B249. 773nm 等 六 条 分 析 线 的 光谱 和 干扰 情况 ， 结 
果 表 明 当 用 B182 双 线 中 波长 较 长 的 分 析 线 时 ， 只 受到 $ 元 素 的 干扰 ， 只 要 不 采用 硫酸 溶解 样品 ， 
就 可 以 用 此 分 析 线 测量 高 温 合金 中 的 B 元 素 。 另 外 ， 当 样品 中 Fe 含量 较 低 ， 且 不 含 Ta 元 素 时 ， 
也 可 采用 B249. 773nm 进行 高 温 合金 中 B 的 测量 。 
人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 B 的 影响 ， 
结果 表明 ， 硫 酸 深 解 高 温 合金 样品 时 ， 试 剂 空白 中 有 大 量 的 B 元 素 ， 因 此 硫酸 溶解 法 不 适宜 测 
定 B。 王 水 和 氧 氟 酸 两 种 溶解 法 测 得 的 B 元 素 的 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 
因此 这 两 种 溶解 法 均 可 以 准确 测量 高 温 合 金 中 B 元 素 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 间 B 元 素 的 标准 
物质 基体 匹配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 2， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 准确 测量 
要 求 。 

通过 用 无 基体 匹配 工作 曲线 、Ni 基体 匹配 工作 曲线 、DZ125 基体 匹配 工作 曲线 、D250 基体 
匹配 工作 曲线 和 D139 基体 匹配 工作 曲线 五 种 工作 曲线 法 在 B182nm 双 线 波长 较 长 的 波长 和 
B249. 773nm 测定 高 温 合金 中 B 元 素 的 结果 比较 ,结果 表明 用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 在 测 
定 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 的 B 元素 ,结果 更 加 准确 、 可 靠 。 因 此 本 方法 选择 用 
标准 物质 基体 匹配 法 在 B182nm 双 线 波长 较 长 的 波长 处 绘制 工作 曲线 分 析 高 温 合金 中 B 元 素 。 也 
同样 可 以 用 Fe 含量 较 低 (小 于 2% ) 上 且 不 含 Ta 元 素 的 标准 物质 进行 匹配 ， 在 B249. 773nm 处 测 
量 Fe 含量 较 低 (小 于 2% ) 且 不 含 Ta 元 素 的 高 温 合金 样品 。 测 定 了 五 种 工作 曲线 法 测定 B 的 方 
法 检 出 限 均 低 于 0. 000 4% ， 可 以 检测 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.005% 的 B 元 素 。 

在 三 台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 ， 在 B182nm 双 线 波长 较 长 的 分 析 线 处 ， 用 D139 基体 匹配 工 
作曲 线 法 测量 了 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 的 B 元素 时 ,三 台 仪 器 的 测量 值 基本 一 致 ， 测 量 值 
与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 对 于 质量 分 数 在 0.005% ~0.01% 的 B 
元 素 ，RSD 小 于 19. 07% ， 回 收 率 范围 在 86. 0% ~ 106. 0% ; 对 于 质量 分 数 在 0.01% ~ 0.20% 的 
B 元 素 ，RSD 小 于 14.08% ， 回 收 率 范 围 在 88.0% ~ 107.8% 。 准 确 度 和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 
因此 可 以 用 此 方法 在 B182nm 双 线 波长 较 长 的 分 析 线 处 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~ 
0.20% 的 B 元素 。 

在 三 台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 B249.773nm 人 处， 用 D139 基体 匹配 工作 曲线 法 测量 Ta 和 Fe 
含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 的 高 温 合 金 时 ， 三 台 仪 器 的 测量 值 基本 一 致 ， 
测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 用 此 方法 在 B249.773nm 处 分 析 
Ta 和 Fe 含量 较 低 (Ta 含量 小 于 0.5% ，Fe 含量 小 于 2% ) 高 温 合金 中 的 B 元 素 ， 准 确 度 和 精密 
度 满 足 分 析 要 求 。 

测定 了 D139 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台 仪 器 上 的 方法 检 出 限 分 别 为 0.000 2% ~ 
0. 002 7% ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.005% 的 B 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 洲 解 法 或 氢 氟 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 标准 物质 基体 匹配 法 可 以 在 
B182nm 双 线 波长 较 长 的 分 析 线 或 B249. 773nm ( 当 样品 中 Fe 含量 低 于 2% 且 Ta 含量 小 于 0. 5% 
时 ) 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 的 B 元 素 。 
































So 





























































































































































































































































































































第 4 音 钊 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 和 钙 元 素 的 测定 
4.1 实验 部 分 


4.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10 双 ， 冷 却 气流 量 15L/Amin ， 护 套 气 流量 0. 2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积 分 ， 积 分 时 间 2s， 光 谱 分 辨 率 0. 008nm。 

(2) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 人 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0.8L/min ， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(3) Thermo 公司 IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 
im ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 高 纯 水 或 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 
水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 深 
液 ) 。 



















































































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 : p 约 1.42g/mL。 

柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

盐酸 : 1+1。 

钙 标 准 溶液 A: 0. 10mgymL。 配 制 方法 ; 称 取 0. 124 9g 预先 烘 烤 (在 110% 烘 烤 2h) 并 在 干 
燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 碳 酸 钙 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 至 溶解 
完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

钙 标 准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 制 取 方 法 : 移 取 20. 00mL 钙 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 并 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


4. 1.2 分 析 线 
分 析 线 为 Ca 393. 36nm。 
4.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反 
应 停止 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 100mL 容量 瓶 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
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说 明 : 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 


4.2 结果 与 讨论 





4.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钙 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 涂 液 、 共 存 元 素 深 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 洲 液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
4-1。 




















表 4-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 































































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01，0.001 
Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01 ,0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe -1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO， 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
HS04 -1 H2SO4 10% (体积 分 数 ) 
HsP0, -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20 ，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20 ，100 
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2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 














素 Ca 的 光谱 干扰 ”将 表 4-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 


VA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 Ca 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
E， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ca 的 光谱 干扰 情况 见 表 4-2。 

表 4-2 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ca 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 

Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 


处 至 





究 的 高 温 合金 



































积分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
描 图 形 进 行 适 当 双 加 放大 























422. 673 











无 干扰 











无 干扰 
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0.001 ~0.1 
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0.01 ~1 
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(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Ca 的 光谱 干扰 ”将 表 4-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Ca 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 释 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
人 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ca 的 光谱 干扰 情况 见 表 4-3。 
表 4-3 ”高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ca 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 

































































































































































































































































元 素 / | ”共存 元 素 Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 | 含量 范围 (%) 317. 933 396. 847 393. 366 422. 673 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 一 一 一 一 
Ce 0.001 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1 ~16 可 用 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
0.05~10 Fe 317. 958 光谱 干 
| Re 基 体 | 护 小 ， 可 忽略 ol Ne oh 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~ 15 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mo 422.717 光谱 干扰 ， 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 Mo 0.1 以 下 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ta 314.981 光谱 干 
小 、317. 950 光谱 
Ta | 0.05~8 ee hs 可 用 可 用 可 用 
下 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 422. 675 光谱 干扰 ， 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 V 0.05 以 下 可 用 
W 0.1~16 Wares 可 用 可 用 可 用 
Y 317. 950 光谱 干 
这 0.01~0.1 | 扰 ，Y 0.001 以 可 用 可 用 可 用 
可 用 
背景 干扰 小 ，Zn 本 Zn 393.405 光谱 干 
Zn 0.01 ~0.1 0 以 下 训 册 可 用 扰 ，Zn 0.1 以 下 可 用 可 用 
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( 续 ) 

元 素 / 共存 元 素 Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

试剂 | 含量 范围 (%) 317. 933 396. 847 393. 366 422. 673 

Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 

硫酸 试 刘 可 用 可 用 可 用 可 用 

盐酸 试 章 可 用 可 用 可 用 可 用 

硝酸 试 章 可 用 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 章 可 用 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试 并 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 

(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 





元 素 Ca 的 光谱 干扰 将 表 4-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Ca 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适当 双 加 放大 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ca 的 
光谱 干扰 情况 见 表 4-4。 

表 4-4 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ca 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 


















































































































































































































































元 素 / 试 六 1 共存 元 素 Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
4 含量 范围 (% ) 317. 933 393. 366 
Al 0.05 ~7 可 用 可 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 
Ca | _ 一 
Ce 0.001 ~0.1 可 用 可 
Co Dé 背景 干扰 减 小 ，Co 317. 933 光谱 干扰 小 ， 站 

可 忽略 
CT 0.1 ~27 可 用 可 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 
Fe En Fe 317. 948 光谱 干扰 ，Fe 0.1 以 下 可 用 可 
Hf 0.01 ~5 可 用 | 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 
Mn 0.01 ~15 Mn 317. 93 光谱 干扰 ，Mn 0. 1 以 下 可 用 可 
Mo 0.1~12 可 用 可 
Nb 0.1~3 可 用 可 
Ni 基体 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 





























































































































































































































































































































( 续 ) 
i | Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 /% 317. 933 393. 366 
Ta 0.05 ~8 Ta 317. 939 、317. 969 光谱 干扰 ，Ta 0.1 以 
下 可 用 
Ti 0.1~7 背景 干扰 小 ，Ti0. 1 以 下 可 用 可 
V 0.05~5 V 317. 937 光谱 干扰 ，V 0. 1 以 下 可 用 可 
到 0.1~16 W 317. 938 光谱 干扰 ，W 0.01 以 下 可 用 可 
Y 0.01 ~0.1 Y 317. 938 光谱 干扰 严重 ，Y 0.001 以 下 本 
可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 背景 干扰 小 ，Zr 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 
盐酸 试 章 可 用 
硝酸 试 章 可 用 
氧气 酸 试 齐 可 用 本 
磷酸 试 并 可 用 1 
酒石酸 试 章 可 用 
柠檬 酸 试 间 机 






































(4) 光谱 干扰 小 结 将 表 4-2 ~ 表 4-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 
合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Ca 元 素 各 分 析 谱 线 的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 
4-5。 





表 4-5 各 仪器 对 Ca 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 





























Ca 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
317.933 396. 847 393.366 422. 673 
HJY ACTIVA 三 可 可 用 可 用 
Ta 0.05 以 下 、 
PE OPTIMA W 0.05 以 下 、 可 可 用 V 0.05 以 下 可 用 
































三 


Y0.001 以 下 可 








Fe 0.1 以 下 可 用 ， 
Thermo IRIS Y 0.001 以 下 可 用 ， 一 可 用 一 
W 0.01 以 下 可 用 



































由 表 4-5 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ca 393. 366nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 
此 应 采用 Ca 393. 366nm 作为 钊 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Ca 元 素 的 分 析 谱 线 。 


4.2.2 ”和 钉 的 仪器 检 出 限 试验 


1. 工作 曲线 溶液 配制 
分 别 在 2 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 0. 01mg/mL 的 Ca 标准 溶液 0、5. 00mL， 但 




















瓶 中 Ca 元 


怠 
ea 
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素 的 含量 分 别 为 0% 、0.05% (以 溶液 中 元 素 浓 度 为 1mg/mL 时 元 素 含量 为 100% 计算 ) ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 播 义 。 工 作曲 线 洲 液 分 别 记 为 S1 - Ca、S2 - Ca。 

2. 测试 溶液 配制 

在 100mL 容量 瓶 中 加 入 盐酸 20mL， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 测 试 溶液 记 为 HCL - 20。 

3. 测量 
用 Sl - Ca、S2 - Ca 溶液 绘制 工作 曲线 ， 在 Ca 393. 366nm 处 连续 测量 10 次 HCL - 20 溶液 ， 
测定 的 检 出 限 见 表 4-6。 

















表 4-6 ”Ca 的 仪器 检 出 限 (DL) 











分 析 元 素 Ca 

分 析 仪 器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm Ca 393.366 Ca 393.366 Ca 393.366 

DL (%) 0. 000 19 0. 000 39 0. 000 14 














由 表 4-6 计算 出 的 仪器 检 出 限 和 所 研究 的 Ca 元 素 的 含量 范围 可 知 ， 所 研究 Ca 的 最 低 含 量 在 
Ca 元 素 的 仪器 检 出 限 的 10 倍 以 上 ， 同 时 由 表 4-5 得 知 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ca 
393. 366nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 ， 初 步 判 定 Ca 393. 366nm 可 以 用 于 分 析 高 温 合 金 中 含量 低 至 
0. 005% 的 Ca 元素。 


4.2.3 无 基体 工作 曲线 对 镍 准确 度 影响 试验 


1. 无 基体 工作 曲线 溶液 配制 
分 别 在 4 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Ca 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Ca 的 含量 同 表 4-7 ( 按 
元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 
表 4-7 无 基体 工作 曲线 溶液 中 Ca 的 含量 
































测试 溶液 编号 Ca (%) 
Sl 0 
K2 0. 005 
Kl 0. 050 
S2 0. 100 





2. 样品 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 样品 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 Ca 标准 含量 见 表 
4-8) 各 0.100 0g 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 
加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 溶解 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 加 入 适量 Ca 标 
准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Ca 的 含量 同 表 4-8 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 )， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测量 
用 工作 曲线 溶液 在 HJYACTIVA I 仪器 Ca 393. 366nm 处 测量 并 绘制 工作 曲线 ， 在 同一 条 件 下 
测量 测试 溶液 ， 分 析 结 果 见 表 4-8。 
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表 4-8 无 基体 工作 曲线 测量 高 温 合金 中 Ca 元 素 













































































合金 牌号 测试 溶液 编号 加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 回收 值 (% ) 
一 空白 测试 溶液 一 0.002 2 一 
033211 四 0.002 5, 0.002 4, 0.0010 = 
033211 +1 +0. 005 0.0046 0.0046 
CNK -7P 
033211 +2 +0. 010 0.0099 0.0099 
033211 +3 +0. 030 0.0287 0.0287 
041669 -= 0.001 1, 0.0016, 0.0027 
DD3 041669 +1 +0. 005 0.0056 0.0056 
041669 +2 +0. 020 0.0215 0.0215 
043409 ee 0.002 1, 0.003 4 = 
043409 +1 +0. 020 0.0195 0.0195 
GH742y 
043409 +2 +0. 040 0.041 5 0.041 5 
043409 +3 +0.08 0 0.077 5 0.077 5 
040370 -1 本 0.003 6, 0.001 2, 0.0016 一 
040370 +1 +0. 020 0.0186 0.0186 
IC10 
040370 +2 +0. 040 0.039 6 0.039 6 
040370 +3 +0. 080 0.079 0 0.079 0 
化 学 标 样 一 0. 000 2，0. 001 3 ， 未 检 出 一 
GH4169 化 学 标 样 +1 +0. 010 0.009 7 0.009 7 
化 学 标 样 +2 +0. 020 0.022 3 0.022 3 











由 于 表 4-8 中 空白 测试 溶液 Ca 的 值 为 0.002 2% ， 而 不 加 入 分 析 元 素 的 样品 测试 溶液 中 Ca 
的 测量 值 也 在 0. 001% ~ 0.003% ， 因 此 认为 不 加 入 分 析 元 素 的 样品 测试 洲 液 中 的 测量 结果 基本 
上 为 试剂 空白 中 Ca 的 杂质 含量 ， 因 此 在 回收 值 中 均 不 扣除 样品 的 空白 值 。 
由 表 4-8 的 回收 值 结 果 可 以 看 出 ，Ca 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 认 为 可 以 用 无 基体 的 工 
作曲 线 测量 高 温 合 金 中 的 Ca 杂质 。 
4. 2.4 “不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 钙 元 素 分 析 方法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 
确 度 试 验 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 光 
谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP -AEC 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 线性 试验 、 
精密 度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 4-9。 
表 4-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 
































































































































仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
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( 续 ) 
仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 

雾 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 393. 366 393. 366 393. 366 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积 儿 

积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 

2. 工作 曲线 溶液 配制 
同 4.2.3 步骤 1 工作 曲线 溶液 配制 方法 。 


3. 测试 溶液 配制 


























称 取 多 个 牌号 高 温 合金 样品 (牌号 Ca 标准 含量 见 表 4-11 ~ 表 4-13) 各 0.100 0g 置 于 数 个 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 洲 
液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ,移入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 ， 加 入 适量 Ca 标准 溶 








液 ， 使 容量 瓶 中 Ca 的 含量 


算 )， 





二 























表 4-10。 试 验 结果 表明 ， 
测量 要 求 。 





仿 旺 3 


请 量 泄 





同 表 4-11 ~ 表 


用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
. 工作 曲线 线性 试验 

用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 到 
围 在 0.005% ~0.10% 测量 的 Ca 工作 上 

















E 立 工作 曲线 ， 进 行 工 作 























表 4-10 各 仪器 分 析 Ca 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 











4-13 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 














由 线 线 性 试验 ， 结 果 见 
日 线 线性 关系 恨 好 ， 满 足 











































































































分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
Ca 393. 366 0. 999 91 0. 999 63 0. 999 930 
5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Ca 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 4-11 ~ 表 
4-13。 
表 4-11 HJY ACTIVA 型 仪器 测量 Ca 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Ca 393. 366nm 
合金 牌号 ”| 加 入 值 (%) 平均 值 收 率 
si 全 王仁 写 0 亚 拱 可 收 谈 RSD 
溶液 编号 了 可 收 值 /测量 值 (% ) 
(%) (% ) (%) 
GH4169 GH4169 = 0.005 6 
回收 值 0. 003 4，0. 003 5， 
GH4169 +1 GH4169 +0. 005 0.004 3 86.0 16. 93 
0.004 2, 0.005 6, 0.0046 
回收 值 0. 010 1，0. 009 7， 
GH4169 +2 GH4169 +0.01 0. 009 5 95.0 4. 99 
0.009 4, 0.009 5，0.008 8 
033211 CNK -7P 二 0.0052，0.005 4 0.005 3 过 
回收 值 0. 007 3，0. 003 7， 
033211 +1 CNK -7P +0. 005 0.005 0 100 8.78 
0.004 5, 0.005 1, 0.004 4, 0.0053 
回收 值 0. 029 7，0. 027 2， 
033211 +2 CNK -7P +0.03 0.026 7, 0.024 5, 0.025 9 ， 0. 026 3 87.7 3. 34 
0.025 5, 0.024 8 






























































( 续 ) 
Ca 393. 366nm 
We 合金 牌号 加 入 值 (% ) 平均 值 收 率 RSD 
Se Hi Fn 加 平 扶 可 收 谈 < 
溶液 编号 可 收 值 /测量 值 (% ) 
(%) (%) (%) 
041669 DD3 一 0.001 1 一 一 
回收 值 0. 004 9，0. 005 9 ， 








041669 +1 DD3 +0. 005 0. 004 9 98.0 19.6 
0.005 1, 0.0076, 0.0036 


回收 值 0. 008 4 ，0. 009 7，0. 009 5， 
041669 +2 DD3 +0.01 0.010 3 103 14. 95 
0.012 1, 0.0094, 0.0127, 0.0101 














043409 GH742y = 0. 005 ，0. 0042 0.0046 = 





回收 值 0. 021 0，0. 021 3， 
043409 +1 GH742y +0.02 0.0206 103 5. 82 
0.019 4, 0.022 1, 0.0194 


回收 值 0. 040 0 ，0. 043 0 ，0. 040 8， 














043409 +2 GH742y +0.04 0.040 7, 0.042 2, 0.0422, 0.0422,| 0.0412 103 3. 81 
0.038 2 
040370 IC10 = 0. 006 5, 0.007 4 0. 007 0 = 





回收 值 0. 018 2，0. 017 9 ， 
040370 +1 IC10 +0.02 0.015 7 78.5 6. 36 
0.014 8, 0.0156, 0.013 2, 0.0145 


回收 值 0. 102，0. 104, 0.108 9 
040370 +2 IC10 +0. 10 0.101 0 101 4. 38 
0.095 9, 0.097 4, 0.098 6，0. 100 5 
































由 表 4-11 可 以 看 出 , 在 HJY ACTIVA 仪器 上 用 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Ca 元 素 ， 
对 于 高 温 合金 样 品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 Ca 元 素 含量 范围 在 0.005% ~ 0.01% 时 ， 回 
收 率 范 围 为 86% ~103% ，RSD 小 于 19.6% ; 当 Ca 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回 收 率 
范围 为 78.5% ~ 103% ，RSD 小 于 14. 95% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 
温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0. 10% 的 Ca 元 素 。 

表 4-12 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Ca 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Ca 393. 366nm 

































































测试 加 入 值 
-A 局 
Sa 金牌 号 亚 拱 可 收 率 RSD 
溶液 编号 一 (%) 可 收 值 /测量 值 (% ) 平均 什 收 率 
(%) (%) (%) 
GH4169 GH4169 一 0.005 7, 0.005 6 0.005 7 一 二 
GH4169 +1 GH4169 +0. 005 回收 值 0.003 2，0.005 0, 0.0038 | 0.0040 80.0 22. 91 








回收 值 0. 008 2，0. 009 0 ， 
GH4169 +2 GH4169 +0.01 0. 0090 90.0 9. 03 
0.008 7,0.010 3，0.009 7 





033211 CNK -7P 0.005 1，0. 004 9 0. 005 0 = 





033211 +1 CNK -7P +0. 005 回收 值 0.005 $，0. 006 $S，0. 005 6 0. 005 9 118.0 9. 39 











回收 值 0. 027 4，0. 028 1 ，0. 026 4， 
033211 +2 CNK -7P +0.03 0. 027 90.0 4. 56 
0.025 2, 0.026 4, 0.0285 





041669 DD3 = 0.0004 0. 000 4 = 一 





041669 +1 DD3 +0. 005 回收 值 0. 005 5，0. 007 0，0. 005 3 0.0059 118.0 15. 66 











回收 值 0. 012 9，0. 009 5，0.011 4， 
041669 +2 DD3 +0.01 0.0122 122.0 13. 27 
0.012 6, 0.0117, 0.0120 
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( 续 ) 
Ca 393. 366nm 
测试 加 入 值 
ea 合金 牌号 平均 可 收 率 RSD 
溶液 编号 (% ) 可 收 值 /测量 值 (% ) 
(%) (%) (%) 
043409 GH742y = 0.0015 0.001 5 大 二 

回收 值 0. 018 2，0.023 7，0.017 7， 

043409 +1 GH742y +0.02 0.0209 104.5 12. 48 

0.023 6, 0.0219, 0.0203 

回收 值 0. 044 2，0. 042 8 ，0. 043 7， 

043409 +2 GH742y +0.04 0.042 2 105.5 8. 56 
0.044 0, 0.046 2, 0.035 6, 0.0392 

040370 IC10 一 0.0057，0.005 7 0.005 7 一 四 

回收 值 0. 016 6，0. 017 9，0. 016 7， 

040370 +1 IC10 +0.02 0.0172 86.0 3.26 

0.0172, 0.0176 

回收 值 0. 097 9，0. 097 9，0. 096 7， 

040370 +2 IC10 +0.10 0. 098 7 98.7 4. 52 

0.098 4, 0.107 3, 0.094 2 
由 表 4-12 可 以 看 出 , 在 PE OPTIMA 仪器 上 用 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Ca 元 素 ， 


对 于 高 温 合 金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ca 元 素 含 量 范围 在 0.005% ~0.01% 时 ， 回 
收 率 范 围 为 80% ~122% ，RSD 小 于 22.91% ; 当 Ca 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 了 时 ， 回 收 率 
范围 为 86% ~122% ，RSD 小 于 13.27%。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 
合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 Ca 元 素 。 

表 4-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Ca 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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Ca 393. 366nm 
测试 加 入 值 
合金 牌号 平均 可 收 率 RSD 
i 口 3 
溶液 编号 (%) 可 收 值 /测量 值 (% ) 中 下 
(%) (%) (%) 
GH4169 GH4169 一 未 检 出 未 检 出 = 一 
回收 值 0. 010 0，0. 009 0，0.012 2 ， 
GH4169 +2 GH4169 +0.01 0.0099 99.0 23. 15 
0.013 5, 0.006 7, 0.009 4, 0.0085 
033211 CNK -7P 一 0.0045，0.004 1 0.004 3 一 6. 58 
回收 值 0.027，0. 026 ，0. 027 ， 
033211 +2 CNK -7P +0.03 0. 027 4 91.3 4. 16 
0. 031 ，0. 029 ，0. 028 
041669 DD3 一 0.003 9, 0.004 1, 0.004 4, 0.0042 | 0.041 5 5. 02 
回收 值 0. 003 1，0. 003 7，0. 005 1 ， 
041669 +1 DD3 +0. 005 0.003 6 72.0 26. 17 
0.003 2，0. 002 7 
回收 值 0. 008 3 ，0. 008 2 ，0. 007 6 ， 
041669 +2 DD3 +0.01 0.008 6 86.0 9. 05 
0.009 5, 0.008 6, 0.0096 
043409 GH742y 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 二 一 
回收 值 0. 017 9，0. 018 1，0. 022 1 ， 
043409 +1 GH742y +0.02 0.0206 103.0 12. 07 
0.023 5, 0.0213 
回收 值 0. 043 3 ，0. 042 4，0. 043 5， 
043409 +2 GH742y +0.04 0.0423 105.8 6. 29 
0.045 8, 0.038 0，0.040 8 
040370 IC10 一 0. 005 4，0. 005 4 0. 005 4 一 0.0 
回收 值 0. 018 7，0. 018 4，0. 021 2 ， 
040370 +1 IC10 +0.02 0. 020 3 101.5 8. 07 
0.021 4, 0.0219 
回收 值 0. 102，0. 100，0. 101， 
040370 +2 IC10 +0.10 0. 102 102.0 4.47 
0. 104, 0. 112, 0.099, 0.099 
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由 表 4-13 可 以 看 出 ， 在 Thermo IRIS 仪器 上 用 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Ca 元 素 ， 
对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ca 元 素 含量 范围 在 0.005% ~0.01% 时， 回 
收 率 范围 为 72% ~99% ，RSD 小 于 26.17% ; 当 Ca 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回 收 率 
范围 为 86 ~105. 8% ，RSD 小 于 12. 07% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 
合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 Ca 元 素 。 

由 表 4-11 ~ 表 4-13 可 以 看 出 ， 用 王 水 溶解 法 溶解 高 温 合金 样品 后 ， 用 无 基体 工作 曲线 测量 
高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 005% ~0. 10% 的 Ca 元 素 ， 测 量 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 
好 ,说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 Ca 元 素 的 测定 。 


4.2.5 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 连续 进行 10 次 试剂 空白 溶液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 4-14。 
表 4-14 三 台 仪器 测量 Ca 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 










































































分 析 仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm 393. 366 393. 366 393. 366 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 19 0. 000 39 0. 000 14 














由 表 4- 14 可 以 看 出 本 方法 测定 Ca 的 方法 检 出 限 分 别 为 0.000 19% 、0. 000 39% 和 0.000 149% ， 
低 于 高 温 合 金 中 Ca 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.005% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 
质量 分 数 低 至 0.005% 的 Ca 元素 。 











4.3 小 结 

















分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ca 
393. 366nm 、Ca 396. 847nm 、Ca 422. 673nm 、Ca 317. 933nm 四 条 分 析 线 的 光谱 和 干扰 情况 ， 研 究 结 
果 表 明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ca 393. 366nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Ca 393. 366nm 作 
为 高 温 合金 中 Ca 元 素 的 分 析 线 。 

由 于 自然 界 中 含有 大 量 的 Ca 元 素 ， 很 多 分 析 元 素 的 标准 溶液 中 均 含 有 大 量 的 Ca 杂质 ， 很 多 
试剂 和 水 中 也 含有 大 量 的 Ca 杂质 ， 因 此 在 分 析 样 品 中 的 含量 Ca 元 素 时 ， 要 采用 纯度 较 高 的 试剂 
和 水 ， 所 有 分 析 器 具 均 应 充分 洗 净 。 

研究 了 不 加 基体 和 共存 元 素 分 析 痕 量 Ca 的 可 能 性 ， 试 验 结果 表明 ， 可 以 用 无 基体 工人 
测量 高 温 合 金 中 的 Ca 杂质 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.005% ~0. 10% Ca 元素 的 无 基体 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 5， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

用 无 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 高 温 合金 中 的 Ca 元 
素 的 加 入 回收 试验 和 精密 度 试验 ， 对 于 质量 分 数 在 0.005% ~ 0. 10% 的 Ca 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 
值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.10% 的 Ca 
元 素 ， 准 确 度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 分 别 为 0.000 19% 、0. 000 39% 、 
0. 000 14% ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 005% 的 Ca 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 溶解 高 温 合 金 后 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 可 以 在 Ca 393. 366nm 处 准 
确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.10% 的 Ca 元素 。 
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第 5 革 锦 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 名 元 素 的 测定 


5.1 实验 部 分 


5.1.1 仪器 与 试剂 


积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 


1 300W， 反 射 功率 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面 


液 ) 





1. 仪器 











(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1 050W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 

















时 间 2s。 





套 气 流量 0.2L/min， 光 电 售 增 管 检测 ， 





(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积 分 ， 积 分 时 间 2s。 
(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 


























小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 





(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功 率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅助 气 流量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 
in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 





2. 试剂 





除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 高 纯 水 或 二 次 茸 馏 水 或 相当 纯度 的 
水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规 定 的 配制 方法 配 


O 





盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

过 氧化 氧 : 质量 分 数 为 30% 。 
盐酸 : 1+1。 















































出 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶 





饥 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 122 8g 预先 灼 烧 2h 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室 








温 的 氧化 饰 〈Ce0, ， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 、10mL 过 和 氧 








化 氧 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 40mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻 


度 ， 


入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
日 现 配 。 配 制 方法 : 


2 是 


播 勺 。 


























饰 标准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钱 标 准 溶 液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 




















饰 标准 溶液 C: 0. 001mg/mL， 现 月 














容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
包 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 127 0g 预先 灼 烧 2h 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室 




















移 取 20. 00mL 钟 标准 溶液 B 于 200mL 
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温 的 氧化 包 (Y,0;， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1+1)， 低 
温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

包 标 准 深 液 B: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 溶 液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

包 标 准 溶液 C: 0.001mg/mL， 现 用 现 配 。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 溶 液 B 于 200mL 
容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 。 


5.1.2 分 析 线 
分 析 线 为 Ce 413. 38nm。 
5.1.3 样品 溶液 配制 


当 锅 元 素 的 质量 分 数 在 0.001% ~ 1.00% 时 ， 称 取 0.20g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 0.000 lg。 
当 试 样 中 希 元 素 的 质量 分 数 在 0.01% ~ 1.00% 时 ， 也 可 称 取 0. 10g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 
0. 000 lg。 
1. 称 取 0.20g 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 配制 
将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停 
止 ， 加 入 20mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 50mL 容量 瓶 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 硼 元 素 ( 见 第 3 章 ) 的 测定 。 
2. 称 取 0. 10g 钟 质量 分 数 在 0.01% ~1.00% 的 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 配制 
将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停 
止 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 100mL 容量 瓶 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 销 〈 见 第 
6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 )、 铁 ( 见 第 9 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 )、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 钛 〈 见 第 17 章 ) 元 素 的 
测定 。 


5.2 结果 与 讨论 













































































































































































































































































5.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 策 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
5-1。 
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表 5-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 




























































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0. 01, 0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01, 0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO3 -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 

HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 

了 HPO, -1 了 HPO， 5% (体积 分 数 ) 

柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 20，100 


酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 




















(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Ce 的 光谱 干扰 ”将 表 5-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Ce 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 


波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 


























扫描 图 形 进 行 适当 全 加 放大 














处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 





究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 





存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ce 的 光谱 干扰 情况 见 表 5-2。 
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表 5-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ce 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
元 素 / 共存 元 素 Ce 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 含量 范围 ( % ) 394. 275 413. 380 418. 660 
Al 0.5~7 B4.4 x10 -5 无 十 无 干扰 
B 0.005 ~0.2 无 干扰 无 二 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 十 无 干扰 
Ce 0.001 ~0.1 一 二 本 
Co 0.1~16 L2.2x10-4 (394.272)® 无 二 无 干扰 
Cr 0.1~27 无 十 无 干 所 17.7 x10-5 (418.660) 
Cu 0.01 ~1 无 干 于 无 干 和 无 干扰 
Fe 0. 05 ~10，Fe 基体 无 干 所 无 二 无 干扰 
Hf 0.01 ~5 无 二 无 干 所 无 干扰 
Mg 0.005 ~0.1 无 干 所 无 干 提 无 干扰 
Mo 0.1~12 L3.4x10-? (394.275) 无 十 无 干扰 
Mn 0.01 ~15 无 干 和 无 二 无 干扰 
Nb 0.1 -~ 无 干 无 十 无 干扰 
Ta 0.05 ~8 无 十 所 无 二 无 干扰 
人 1~7 无 干 无 于 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干 于 无 二 和 无 干扰 
Ww 0.1~16 无 干 执 无 干 和 无 干扰 
V 0.05 ~5 无 干 L1.0 x10-3 (413.377) 无 干扰 
Y 0.01 ~0.1 无 干 无 于 无 干扰 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干 无 十 无 干扰 
Ni 基体 无 干扰 无 十 无 干扰 
硫酸 试剂 无 干 无 干 和 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 十 无 干 扰 
硝酸 试剂 无 干 无 干 所 无 干扰 
氧气 酸 试剂 无 干 所 无 二 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干 所 无 二 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 二 无 二 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干 所 无 十 无 干扰 
GD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow (AA。) 。 
@ LL 表示 存在 谱 线 重 闪 干扰 ，( ”) 前 的 数字 为 谱 线 重 羡 干 扰 水 平 0 (A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 nm。 








根据 表 5-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 


用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 








合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含 


普 线 受到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 5-3。 


二 元 
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表 5-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ce 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 




































































































































































































































































































































































































































































































































































在 高 温 合 金 中 的 Ce 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / i 
试剂 Se 394. 275 413. 380 418. 660 
(%%) 
Al 7 B3. 1 x10 -各 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.1 一 一 一 
Co 16 13.5 x10 -3 可 用 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 L2.1x10-3 
Cu 1 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.1 可 用 可 用 可 用 
Mo 12 L0. 034 可 用 可 用 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 
Nb 3 可 用 可 用 可 用 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 
Ti 7 可 用 可 用 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
W 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 L0.001 5 可 用 
0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ni 基 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 
@) 工 表示 存在 谱 线 重 麦 干 扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 达 干 扰 程度 。 














(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Ce 的 光谱 干扰 ”将 表 5-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Ce 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫 拉 图形。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 用 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ce 的 光谱 干扰 情况 见 表 5-4。 
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表 5-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ce 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA) 















































































































































































































































































































































































































































元 素 / 共存 元 素 含量 Ce 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 范围 (% ) 413. 765 413. 380 418. 660 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 一 一 一 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
0.05 ~ 10， 加 _ 
Fe Fe 基体 可 用 可 用 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 
W 0.1~16 oo a ， 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
晤 Ne 可 用 本 Zr 418. 667 光谱 干扰 ， 
Zr 0.01 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 


















































(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Ce 的 光谱 干扰 ”将 表 5-1 中 的 单一 元 素 光 谱 和 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 工 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Ce 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进行 适当 炙 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ce 的 
光谱 干扰 情况 见 表 5-5。 
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表 5-5 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ce 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 




































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































元 素 / 共存 元 素 含量 Ce 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 范围 (%) 413. 380 413. 765 418. 660 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 一 一 
Oe Co 413. 390 光谱 干扰 ， 可 用 可 用 
Co 0.1 以 下 可 用 
Cr 418. 635 光谱 干扰 ， 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 Cr 0.2 以 下 可 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
0.05 ~ 10， Fe 413. 389 光谱 干扰 ， Fe 4418. 643 光谱 干扰 ， 
时 Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 Fe 0.1 以 下 可 用 
Hf 413. 386 光谱 干扰 ， 于 Hf 418. 614 光谱 干扰 ， 
Hf 0.01 ~5 Hf 0.1 以 下 可 用 可 用 Hf0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
ee es Mn 413. 410 、413. 341 光谱 | Mn 413.730、413. 817 光谱 | Mn 418. 661 、418. 677 光谱 
干扰 ，Mn 0. 1 以 下 可 干扰 ，Mn 0. 1 以 下 可 干扰 ，Mn 0.1 以 下 可 用 
Mo 413. 405 光谱 干扰 ， 
Ee We Mo 0. 1 以 下 可 用 qn | 
Nb 413. 381 光谱 干扰 严重 ， 
Nb 0.1~3 Nb 0. 03 以 下 可 用 ， 可 用 可 用 
高 量 Nb 匹配 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 
让 pe Ti 413. 363 、413. 436 光谱 Ti 413. 730 光谱 干扰 ， Ti 418. 613 光谱 干扰 ， 
干扰 ，Ti 0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 
pe V 413. 435 、413. 378 光谱 | V 413. 805 、413. 726 光谱 V 418. 622 光谱 干扰 ， 
干扰 ，V 0. 05 以 下 可 用 于 扰 ，V 0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 用 
| BE W 413. 344 光谱 干扰 ， W 413.764、413.749 光谱 | W 418.701、418. 605 光谱 
W 0.2 以 下 可 用 干扰 ，W 0.01 以 下 可 用 干扰 ，W 0.2 以 下 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 人 背景 干扰 小 ，Zr 0. 1 以 下 可 用 可 用 
Zr 0.05 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
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(4) 各 仪器 对 Ce 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 5-2 ~ 表 5-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Ce 元 素 各 分 析 谱 线 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 5-6。 

表 5-6 各 仪器 对 Ce 元素 的 光谱 干扰 研究 小 结 






















































































Ce 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
394. 275 413. 380 418. 660 413.765 
Co 0.02 、Mo0. 001 _ a 
HJY ACTIVA 可 用 可 用 四 
以 下 可 
PE OPTIMA 一 可 用 可 用 W0.01 以 下 可 
Nb 0.03 以 下 可 用 ， 高 量 Nb 匹配 ; 
Thermo IRIS 一 Co 0.1 以 下 可 用 ，Fe 0.1 以 下 可 用 ,| Fe0.1 以 下 可 可 用 
Fe 基 匹 配 














由 表 5-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 
的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 可 采用 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Ce 
元 素 的 测量 ， 但 测量 时 需要 注意 样品 中 Fe 的 含量 ， 需 要 时 匹配 。 

HJY 公 a LT Ca CP AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


5.2.2 样品 溶解 试验 


1. 酒石酸 或 柠檬 酸 加 入 量 试验 
(1) 酒石酸 加 入 量 试验 ” 称 取 W 含量 高 (含量 范围 为 9.5% ~11.0% ) 的 水 C6y 高 温 合金 
样品 0. 2g 各 5 份 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 
后 ,分别 加 入 lg、2g、3g、4g、5g 酒石酸 于 烧杯 中 ， 低 温 加 热 ， 涂 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容 
量 叛 。 放 置 一 段 时 间 后 溶液 的 水 解 情况 见 表 5-7。 
表 5-7 加 入 不 同 量 酒石酸 放置 一 定时 间 的 溶液 现象 



































































































































试验 现象 
加 入 酒石酸 的 量 /g 
当日 第 5 日 第 7 日 第 11 日 
1 无 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 
2 无 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 
3 无 浑浊 稍 浑 浑浊 浑浊 
4 无 浑浊 无 浑浊 底部 有 少量 白色 沉淀 | 底部 有 少量 白色 沉淀 
5 无 浑浊 无 浑浊 底部 有 少量 白色 沉淀 基部 有 少量 白色 沉淀 


由 表 5-7 可 以 看 出 ， 加 入 4g 酒石酸 可 以 确保 样品 溶液 5 日 内 不 出 现 水 解 浑浊 。 

(2) 柠檬 酸 加 入 量 试验 称 取 叉 含 量 较 高 (含量 范围 为 9.5% ~11.0%) 的 水 C6y 高 温 合 
样品 0.2g 各 5 份 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 
分 别 加 入 lg、2g、3g、4g、5g 柠檬 酸 于 烧杯 中 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容 
机。 放置 一 段 时 间 后 溶液 的 水 解 情 况 见 表 5-8。 
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表 5-8 加 入 不 同 量 柠檬 酸 放置 一 定时 间 的 溶液 现象 





















































试验 现象 
加 入 柠檬 酸 的 量 /g 

当日 第 2 日 第 3 日 第 6 日 第 11 日 
1 无 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 
2 无 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 浑浊 
3 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 浑浊 浑浊 
4 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 
5 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 无 浑浊 

















由 表 5-8 结果 可 以 看 出 ， 加 入 4g 柠檬 酸 可 以 确保 样品 浴 液 11 日 内 不 出 现 水 解 浑浊 。 

2. 加 入 和 毛 氟 酸 对 Y 和 Ce 的 影响 

(1) 不 加 入 氧气 酸 的 工作 曲线 溶液 配制 ”在 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 稀土 元 素 标 准 溶 
液 ， 使 溶液 中 Y、Ce 元 素 的 含量 分 别 为 0% 、0. 002 5% 、0. 01% 、0.05% (以 溶液 中 元 素 浓度 为 
lmg/mL 时 元 素 含 量 为 100% 计 算 )， 加 入 15mL 盐酸 ， 稀释 至 刻度 ， 工 作曲 线 溶液 分 别 记 为 S1 - 
HCL、K2 - HCL、K1 - HCl $2 -HCl, 

(2) 加 入 氢 氛 酸 的 测试 溶液 配制 ”在 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 稀土 元 素 标 准 溶 液 ， 使 
溶液 中 Y、Ce 元 素 的 含量 分 别 为 0% 、0. 002 5% 、0. 01% 、0. 05% (以 溶液 中 元 素 浓度 为 1mg/ 
mL 时 元 素 含 量 为 100% 计算 ) ， 加 入 15mL 盐酸 、40 滴 氢 氟 酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 测 试 咨 
液 分 别 记 为 SI -HF、K2 -HF、K1 -HF、S2 - HF。 

(3) 测量 测量 S1 - HCl 和 S$2 - HCl 涂 液 ， 绘 制 工作 曲线 ， 测 量 不 加 入 氧 氟 酸 和 加 入 氧 氟 
酸 的 测试 溶液 中 的 稀土 元 素 ， 分 析 元 素 谱 线 及 分 析 结 果 见 表 5-9。 

表 5-9 ”加 入 和 握 氟 酸 对 稀土 元 素 的 影响 










































































Ce Y 
分 析 元 素 及 谱 线 /nm 

413. 380nm 371. 029nm 

溶液 编号 加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
K2 - HCl 0. 002 5 0. 003 3 0.002 6 
K1 - HCl 0. 010 0.0119 0.0104 
S2 - HCl 0. 050 0. 052 8 0.0500 
K2 - HF 0. 002 5 0. 003 5 0.002 5 
K1 -HF 0. 010 0.011 8 0.0106 
S2 - HF 0. 050 0. 052 9 0.051 6 

















由 表 5-9 可 以 看 出 ， 在 测试 溶液 中 加 入 40 滴 氨 氟 酸 与 不 加 入 氢 氟 酸 的 分 析 数据 没有 明显 差 
异 ， 且 基本 与 加 入 值 吻 合 。 因 此 ， 在 测试 溶液 中 加 入 40 滴 氢 氟 酸 对 了 Y、Ce 等 稀土 元 素 的 测量 没 
有 影响 。 


5.2.3 基体 对 策 准确 度 的 影响 


1. 测试 溶液 配制 

(1) 样品 标准 加 入 溶液 配制 ” 称 取 编 号 为 045447 的 水 C6y 样品 0. 200 0g 数 份 置 于 数 个 相应 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 洲 解 完 全 后 ， 加 入 4g 酒石酸 ， 低 温 
加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 质 
量 浓度 为 0.01mg/mL 的 Ce 标准 溶液 0mL、0. 50mL、1.00mL、2. 00mL， 即 相当 于 在 样品 中 加 入 
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0% 、0.002 5% 、0. 005 0% 、0.010 0% 的 Ce 元素。 测试 溶液 分 别 记 为 045447 -0、045447 +1、 
045447 +2、045447 +3。 

(2) 标准 物质 测试 溶液 配制 ” 称 取 D129、D131、D142 、D145 、D147 、D378 、D173 标准 物 
质 各 0. 200 0g 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 
4g 酒石酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 测 试 溶液 
分 别 记 为 D129、D131、D142 、D145 、D147 、D378 、D173 。 标 准 物质 中 Ce 的 标准 物质 推荐 值 及 
共存 元 素 的 含量 见 表 5-10。 

(3) 无 基体 测试 溶液 配制 ” 按 标 准 物质 测试 溶液 配制 方法 同步 处 理 4 个 试剂 空白 溶液 ， 移 
入 50nmL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 质量 浓度 为 0.01mgvmL 的 Ce 标准 溶液 0mL、0. 50mL、 
1.00mL、2. 00mL， 即 相当 于 加 入 0% 、0. 002 5% 、0. 005 0% 、0. 010 0% 的 Ce 元素， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 揪 匀 。 无 基体 测试 溶液 分 别 记 为 S0、0 +1、0 +2、0 +3。 

(4) 样品 测试 溶液 配制 ” 称 取 编 号 为 045447 ~ 045451 的 水 C6y 样品 和 编号 为 045439 和 
045440 的 FGH96 样品 各 0. 200 0g (平行 称 取 两 份 ) 于 数 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 
硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 4g 酒石酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移入 数 个 相 
应 50mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 测量 

(1) 工作 条 件 

仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP -AES 仪器 。 

测量 方式 : 一 点 式 ， 积 分 时 间 2s。 

狭 颖 : 20um，1Shm。 

谱 线 . Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm。 

(2) 用 样品 标准 加 入 工作 曲线 测量 样品 和 标准 物质 中 Ce 元素 首先 用 SO 和 045447 -0 测试 
溶液 在 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 谱 线 处 进行 谱 图 扫描 ， 根 据 谱 图 确定 并 输入 各 分 析 谱 线 的 
扣 背 景点 ( 见 表 5-10)。 

用 045447 -0、045447 +1、045447 +2、045447 +3 溶液 在 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 谱 
线 处 进行 Ce 元 素 标准 加 入 法 测量 ,得 出 045447 样品 中 的 Ce 的 值 ， 见 表 5-10。 

用 045447 -0、045447 +1、045447 +2、045447 +3 溶液 建立 工作 曲线 ， 工 作曲 线 浓度 值 中 
加 入 045447 样品 中 Ce 空白 值 ， 测 量 D129、D131、D142、D145、D147、D378、D173 和 0 +1、 
0+2、0+3 以 及 样品 测试 溶液 中 的 Ce 含量 ， 结 果 见 表 5-10。 

(3) 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 样品 和 标准 物质 中 Ce 元素 ”用 无 基体 的 S0 和 0 +3 溶液 在 Ce 
413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 处 建立 工作 曲线 ,测量 D129、D131、D142 、D145 、D147 、D378、 
D173 和 045447 -1、045447 -2、045447 +1、045447 +2、045447 +3 以 及 样品 测试 溶液 中 的 Ce 
含量 ,结果 见 表 5-10。 

表 5-10 用 样品 的 标准 加 入 工作 曲线 和 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 样品 和 标准 物质 中 的 Ce 含量 








































































































































































































样品 标准 加 入 法 “| 无 基体 的 工作 曲线 
> 示 准 ee 、 wo 泗 文 演 渡 中 十 存 
测试 | 标准 物质 | 合金 “| 标准 值 / | ”的 测量 值 (% ) | 法 的 测量 值 (%) 人 
溶液 入 什 元 素 的 含量 
已 编号 牌号 Ce Ce Ce Ce 

编号 (%) - (%) 

413. 380nm 了 418. 660nm®|413. 380nm |418. 660nm 
0+1 一 一 +0. 002 5| 0. 002 4 0.0026 |0.0026 | 0.0026 一 
0 +2 一 一 +0.005 0| 0.004 9 0.005 2 | 0.0048 | 0.005 0 一 
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( 续 ) 
样品 标准 加 入 法 无 基体 的 工作 曲线 
测 计 示 准 td 到 i 测评 深 闹 中 壮 在 
测试 | 标准 物质 | 合金 | 标准 值 | ”的 测量 值 (%) ”| 法 的 测量 值 (% ) 和 
溶液 向 ，， | 加 入 值 元 素 的 含量 
口 编号 牌号 Ce Ce Ce Ce 
编号 (%) l (%) 
413. 380nm't 418. 660nm|413. 380nm |418. 660nm 
0+3 = 一 |+0.0100| 0.0095 | 0.0101 |0.0104 | 0.0102 ee 
CBW02551 Ni 基 ，Cr 20.30，Al 1.09, Ti 
D131 | 、. 一 0.0035 | 0.0035 | 0.0044 |0.0037 | 0.0046 
高 温 合金 2.89，Fe 1.30，Nb 1.52 
py Ni 52.36, Cr 11.38, Mo 3.08, W 
D378 i GH4049| 0.003 | 0.0034 | 0.0036 |0.0040 |0.0038 |0.23, Al 0.42, Ti 0.93, Nb 5.09, 
Fe 基 
204 
GH153 Ni 基 ，Cr 19.96, Mo 8.0, W 
D147 IGH2153| 0.005 | 0.0041 | 0.0050 |0.0046 |0.0052 
争 基 高 温 8.03, AlO0.48, Ti0.46, Fe 1.12 
合金 
Ni 基 ，Cr 10.92, Co 5.41，Mo 
YSBC11515 
D129 人 K403 | 0.015 | 0.0161 | 0.0162 |0.0167 |0.0163 |3.98, W 4.91, Al 5.53, Ti 2.72, 
Fe 0. 20 
A34 Ni 39.94, Cr14.25, Mo2.02, W 
D142 H167 | 0.021 | 0.0192 | 0.0209 |0.0206 | 0.0202 
H167 6.05，Al1.78，Ti2.96，Fe 基 
第 20 号 
Co Ni 38.42, Cr10.54, Mo3.15, W 
D145 “| 高 温 合金 | GH2302 | 0.0097 | 0.0096 | 0.0094 |0.0097 | 0.0096 
4.96, Al3.11, Ti3.32，Fe 31.35 
GH302 
153 
a Ni 基 ，Cr 17.56, Mo 4.97,， W 
D173* |H43 高 温 | 近 GH43| 0.0099 | 0.0071 | 0.0076 |0.0072 |0.0075 
2.73, Al1.57, Ti2.25, Fe 0. 14 
合金 598 
Ni 基 ，Cr 8.63，Co 9.66，Mo 
045447 -1 一 FRC6y 0.0006 | 0.0008 |0.0006 |0.0009 |1.68, W 10.04, Al 5.54, Ti 2.51, 
Nb 1.02, Fe 0. 24 
045447 -2 ”一 FRC6y 0.0004 | 0.0008 |0.0009 | 0.0009 同上 
045447+1 一 RC6y |+0.0025| 0.0030 | 0.0033 |0.0032 | 0.0031 同上 
045447 +2| ”一 RC6y |+0.0050| 0.0054 | 0.0057 |0.0059 | 0.0056 同上 
045447 +3| ”一 RC6y |+0.0100| 0.0103 | 0.0107 |0.0109 | 0.0103 同上 
045448 -1 一 RC6y 一 0.0081 | 0.008 2 |0.0085 | 0.0082 与 045447 + 1 相近 
045448 -2 ”一 FRC6y 二 0.0085 | 0.0086 |0.0090 |0.0086 同上 
045449 -1 一 RC6y Ss 0.008 4 | 0.008 8 |0.008 8 | 0.0087 同上 
045449 -2 ”一 FRC6y 二 0.0086 | 0.0089 |0.0089 | 0.0090 同上 
045450 -1 一 FRC6y 一 0.0102 | 0.0103 |0.0104 | 0.0103 同上 
045450 -2| ”一 RC6y 和 0.0093 | 0.0099 |0.0102 | 0.0098 同上 
045451 -1 一 RC6y 3 0.0097 | 0.0100 |0.0103 | 0.0102 同上 














































































































( 续 ) 
样品 标准 加 入 法 | 无 基体 的 工作 有 曲线 
测试 | 标准 物质 | 合 全 | 标准 值 /| ”的 测量 值 (%) | 法 的 测量 值 (% ) We 
溶液 | 全 | 二 号 | 加 入 值 元 素 的 含量 
编号 过: 3 (%) Ce Ce Ce Ce (%) 
413. 380nm' 418. 660nm®|413. 380nm |418. 660nm 
045451 -2| ”一 RC6y 一 0.0099 | 0.0102 |0.0109 | 0.0103 同上 
Ni 基 ，Cr 15.06，Co 8.58，Mo 
045439 -1 一 FGH96 一 0.0009 | 0.0015 |0.0013 |0.0016 |3.56,W 3.52，Al 3.26, Ti 2.64, 
Nb 2.97，Fe 0. 18 
045439 -2| ”一 FGH96 一 0.0010 | 0.0018 |0.0013 |0.0018 同上 
Ni 基 ，Cr 15.72，Co 12.67，Mo 
045440 -1 一 FGH96 一 0.0052 | 0.0057 |0.0056 |0.0058 (4.01, W 3.89, Al 2.22, Ti 3.63, 
Nb 0. 82, Fe 0.11 
045440 -2 ”一 FGH96 一 0.0055 | 0.0060 |0.0056 |0.005 4 同上 
注 :* 此 标准 物质 测量 值 比 标准 物质 推荐 值 低 ， 有 可 能 是 标准 物质 定 值 数据 有 问题 或 其 他 未 考虑 到 的 原因 。 




















@ 背景 点 位 置 为 0.017 9nm，045447 样品 的 空白 溶液 值 为 0. 000 38% 。 

背景 点 位 置 为 0.020 2nm，045447 样品 的 空白 溶液 值 为 0. 000 7% 。 

表 5-10 中 用 样品 标准 加 入 工作 曲线 在 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 两 条 谱 线 处 测量 Ni 基 、 
FeNi 基 高 温 合 金 标准 物质 的 数据 基本 一 致 ， 因 此 可 以 初步 认为 : 用 Ce 413.380nm 和 Ce 
418. 660nm 测量 Ni 基 、FeNi 基 高 温 合金 的 结果 是 一 致 的 。 用 无 基体 工作 曲线 在 Ce 413. 380nm 测 
得 的 Ni 基 、FeNi 基 高 温 合 金 标准 物质 的 结果 与 标准 物质 推荐 值 基本 吻合 ， 用 无 基体 工作 曲线 可 
以 准确 测定 Ni 基 、FeNi 基 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.0025% ~0.01% 的 Ce 元 素 。 


5.2.4 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 低 含 量 锌 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 度 试 
验 (测量 范围 0. 001% ~0. 100% ) 


1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、 PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 5-11。 
表 5-11 三 台 仪 器 的 工作 条 件 

































































































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LAmin ) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 413. 380 413. 380 、418. 660 413. 380 、418. 660 
积分 方式 峰 高 积分 1 积 积 儿 面积 积 4 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 
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2. 工作 曲线 溶液 配制 

称 取 编 号 为 045447 的 冻 C6y 样品 0.200 0g 各 8 份 置 于 8 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、 
5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 入 8 
个 相应 50mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 车 干 质量 浓 度 为 0.001mg/mL、0.01mg/mL、 
0. 10mg/mL 和 mp 的 Ce 标准 溶液 ,使 在 样品 中 加 入 0%、0.001%、0.002 5%、 
0. 005 0% 、0. 025% 、0. 100% 、0. 500% 、1.000% 的 Ce 元素， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 测 试 溶 
液 分 别 记 为 045447 -0、045447 +1 ~045447 +7。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 编 号 为 045447 、045448 的 水 C6y 样品 和 编号 为 045439 的 FGH96 样品 各 0. 200 0g 置 于 数 
个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 
低温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 和 信 数 个 相应 50mL 容量 瓶 。 分 别 在 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 
0.001mg/mL、0. 01mg/mL、0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Ce 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Ce 的 含量 同 
表 5-13 ~ 表 5-15 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 质量 浓度 为 1.00mg/mL 计算 )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 5-12。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.001% ~1.00% 测 量 的 Ce 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 
测量 要 求 。 
































































































































表 5-12 各 仪器 分 析 Ce 元 素 工 作曲 线 线 性 试验 相关 系数 








分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
413. 380 1. 000 00 0. 999 95 0. 999 51 
Ce 
418. 660 一 0. 999 98 0. 999 59 














5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Ce 元 素 , 分析 结 果 见 表 5-13 ~ 表 
5-15。 






































表 5-13 HJY ULTIMA IC 型 仪器 在 Ce 413. 380nm 处 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 





测试 溶液 ， | 加 入 值 测量 值 平均 值 RSD 收 值 | 回收 率 
合金 牌号 
编号 (%) (%) (%) (%) (%) (%) 





0.001 0, 0.0009, 0.0007 
045447 FRC6y a 0.0007 25. 39 
0. 000 6，0. 000 5 ，0. 000 7 





0.0016, 0.0015, 0.0019 
045447 + A| 水 COy 0. 001 0.0016 10. 88 0.0009 90.0 
0.0016, 0.0015, 0.0014 





0.005 8, 0.006 1, 0.0057 
045447 +B| RC6y 0. 005 0.005 8 2.96 0.005 1 102.0 
0. 005 6, 0.005 8 ，0. 005 9 





0.009 2，0. 009 0，0. 009 2 
045448 FRC6y = 0.0087 5.91 = = 
0.008 8, 0.008 0, 0.008 2 





0.0346, 0.034 8, 0.033 8 
045448 +C| 水 COy 0. 025 0.033 1 8.53 0. 024 4 97.6 
0.027 4, 0.0340, 0.034 1 





0.109 9, 0.103 8, 0.1127 
045448 +D| XkC6y 0. 100 0.1077 3. 64 0. 099 99.0 
0. 105, 0.104, 0.111 
























































( 续 ) 
测试 溶液 会 金牌 号 加 入 值 测量 值 平均 值 RSD 可 收 值 | 回收 率 
编号 (%) (%) (%) (%) (%) (%) 
045448 +E| RC6y 0. 500 0. 505 4, 0.513 9, 0.501 3 0. 506 9 1. 27 0.498 2 | 99.6 
045448 +F| 水 C6y 1. 000 0.988 7, 1.011 2, 0.998 3 0.999 4 1.13 0.9907 | 99.1 





0.001 5, 0.001 8, 0.001 8 
045439 FGH96 = 0. 001 4 29.91 > = 
0.0009, 0.001 1, 0.0010 





0.002 4, 0.002 8, 0.0028 
045439 + A| FGH96 0. 001 0. 002 4 16. 54 0. 001 0 100. 0 
0.001 9, 0.002 0, 0.0022 





0.007 1, 0.006 9, 0.0069 
045439 +B| FGH96 0. 005 0.0065 8.47 0.005 1 102.0 
.006 0，0. 005 8, 0.006 2 


SS 





[= 


.027 4, 0.028 7, 0.0285 
045439 +C| FGH96 0. 025 0.027 3 4. 12 0. 025 9 103. 6 
.026 8, 0.026 1 ，0. 026 2 


[= 





0. 105 2, 0.1064, 0.1046 
045439 + 了 | FGH96 0. 100 0. 103 4 2. 34 0. 102 102. 0 
0. 102 ,0. 102 ,0. 100 





045439 +E| FGH96 0. 500 0.5027, 0.511 4, 0.486 0 0.5000 2.58 0.498 6 99.7 























045439 + 上 | FGH96 1. 000 1.0316, 0.987 5, 1.0137 1.0109 2. 19 1. 009 5 101.0 











由 表 5-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Ce 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 样品 ， 回 收 
值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.001% ~ 0.01% 时 ,回收 率 范围 为 90.0% ~ 
102. 0% ，RSD 小 于 16. 54% ; 当 Ce 元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回收 率 范围 为 97.6% ~ 
103. 6% ，RSD 小 于 8. 53% ; 当 Ce 元 素 含 量 范围 在 0. 10% ~ 1.00% 时， 回收 率 范 围 为 99. 1% ~ 
101. 0% ，RSD 小 于 2.58% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范 
围 在 0. 001% ~1.00% 的 Ce 元 素 。 

表 5-14 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 






























































Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 | 合金 ”加 入 值 a 汪汪 本 
测量 平 共 RSD 测量 值 平均 值 RSD 
编号 | 牌号 | (%) EE 
(%) (%) | (%) (%) (%) | (%) 
045447 | RC6y | 一 |0.0015, 0.0014, 0.0014 |0.0014| 4.03 | 0.0011, 0.0011, 0.0009 |0.001 1| 11.17 
0.002 5 0. 002 1 
0. 002 4, 0. 002 5, 0. 002 1 ， 0. 002 1, 0.002 2, 0. 002 0， 
045447 + A| RC6y |0.001 回收 率 | 13. 16 回收 率 | 8.21 
0. 003 0, 0. 002 8 ，0. 002 3 0.002 2, 0.002 4, 0.0019 
110.0 100.0 
045448 | C6y | 一 |0.0090, 0.0087, 0.0084 |0.0087| 3.45 | 0.008 4, 0.008 8, 0.0087 0.008 6| 2.41 
0.013 4 0.0129 
045448 +B| 水 C6y 10.005 | 0.014 0,0.013 1，0.013 2 | 回收 率 | 3.67 | 0.012 6, 0.013 0,0.013 1 | 回收 率 | 2.05 
94.0 86.0 
0.033 7 0.032 3 
0.033 5，0. 032 8 ，0. 035 7， 0.031 9, 0.031 3,0.034 4， 
045448 +C| RC6y |0. 025 回收 率 | 3. 24 回收 率 | 3. 34 
0.032 8, 0.0342, 0.0334 | 00 0 0.032 4, 0.0319, 0.0320 站 
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( 续 ) 
Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 | 合金 如 入 值 和 pe pg ET 
测量 平 其 RSD 测量 值 平均 值 RSD 
编号 | 牌号 | (%) 全 
(%) (%) | (%) (%) (%) | (%) 
0.018 8 0.0176 
0.018 7, 0.018 9, 0.018 8, 0.018 2, 0.018 5, 0.017 2， 
045448 + D| RC6y | 0.01 回收 率 | 2. 19 回收 率 | 3. 39 
0.018 1, 0.0193, 0.0191 0.0170, 0.017 8, 0.0173 
101.0 90.0 
044823 | RC26 | 一 |0.0129, 0.0131, 0.0129 |0.012 9| 0.89 | 0.0099, 0.0104, 0.0099 |0.0100 2.87 
0.0139 0.011 0 
0.014 2, 0.014 2, 0.013 6， 0.010 8, 0.010 5, 0.011 6， 
044823 + A| RC26 |0.001 回收 率 | 4. 20 回收 率 | 4. 35 
0.013 2, 0.0149, 0.0138 0.011 3, 0.011 4, 0.0105 
100.0 100.0 
0.018 3 0.015 5 
0.018 5, 0.018 5, 0.0169, 0.016 0, 0.015 8, 0.014 8， 
044823 +B| RC26 |0. 005 回收 率 | 4.71 回收 率 | 4.02 
0.019 1, 0.0192, 0.0178 0.016 3, 0.015 5, 0.0148 
108.0 110.0 
0.0395 0.0369 
0.038 7，0. 039 8，0. 041 7， 0.036 3, 0.037 6，0. 036 9， 
044823 + C| RC26 |0. 025 回收 率 | 3. 026 回收 率 | 3. 33 
0. 038 9，0. 038 4，0. 039 6 0.039 1, 0.035 7, 0.0362 
106.4 107.6 
0.1239 0. 1216 
0.119 5, 0. 128 6, 0. 126 8， 0. 1172, 0. 1271, 0. 1234, 
044823 +D| RC26 |0. 100 回收 率 | 2. 916 回收 率 | 2. 86 
0. 124 8, 0.120 1, 0.1235 1 0. 1219，0. 1189，0. 1211 人 





























由 表 5-14 可 以 看 出 ， 在 Ce 413. 380nm 处 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Ce 元 素 ， 对 于 
高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.001% ~0.01% 时 ， 回 收 率 
范围 为 94.0% ~110.0% ，RSD 小 于 13. 13% ; 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回 收 率 
范围 为 100.0% ~111.0% ，RSD 小 于 3.24% 。 在 Ce 418. 660nm 处 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 
金 中 Ce 元 素 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.001% ~ 
0.01% 时 ， 回 收 率 范围 为 86.0% ~110.0% ，RSD 小 于 11.17% ;， 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.01% ~ 
0. 10% 时 ， 回 收 率 范围 为 90.0% ~111.6% ，RSD 小 于 3.39% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 
以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.001% ~0. 10% 的 Ce 元 素 。 

表 5-15 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 

Ce 418. 660nm 

测量 值 平均 值 
(%) 
















































































Ce 413. 380nm 


测量 值 
(%) 





加 入 值 
(%) 


测试 溶液 


编号 RSD 


(% ) 





RSD 
(%) 


平均 值 
(%) 





045447 0.001 5, 0.001 4, 0.0014 0.002 7, 0.002 8, 0.0028 2.09 





0.002 8, 0.002 4, 0.002 6, 
0. 001 昌 
0. 002 7，0. 002 7 


0. 003 5，0. 003 7，0. 004 0， 
0.003 7，0.003 7 








4.81 











045447 + A 





























045448 | 并 C6y 0.008 7, 0.008 6, 0.0089 0.0102, 0.0103, 0.0095 4.36 






































































































































( 续 ) 
Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 | 合金 如 入 值 测 基 值 平均 什 员 量 什 平均 信 
测量 平 共 RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
编号 | 牌号 | (%) 人 人 
(%) (%) | (%) (%) (%) | (%) 
0.0137 0.0150 
045448 + B| 水 C6y |0. 005 | 0.013 9，0.013 5，0.013 8 | 回收 率 | 1.52 | 0.015 2，0.014 9,0.015 0 | 回收 率 | 1.02 
100.0 100.0 
0.0346 0.0355 
0.034 5, 0.034 5, 0.035 6， 0. 035 3，0. 035 4, 0.036 9， 
045448 + C| RC6y |0. 025 可 收 率 | 2. 28 回收 率 | 2. 54 
0.033 7, 0.035 3,0.0337 0.0345, 0.0360, 0.0346 
103.6 102.0 
0.019 2 0. 020 3 
0.019 0, 0.019 7, 0.018 8， 0. 019 9，0. 021 0，0. 019 7， 
045448 +D| RC6y | 0. 01 可 收 率 | 2. 18 回收 率 | 2. 84 
0.018 6, 0.019 4, 0.0194 0. 019 8, 0.020 7, 0.0208 
105.0 103.0 
044823 | RC26 | 一 | 0.0118, 0.0121, 0.0118 |0.0119| 1.46 |0.0082, 0.008 2, 0.0092 |0.0085| 6.77 
0.0130 0. 009 6 
0.012 5, 0.012 7, 0.013 4， 0. 009 4, 0. 009 4，0. 009 9， 
044823 + A| 并 C26 |0. 001 可 收 率 | 5. 90 回收 率 | 4. 13 
0.012 3, 0.0143, 0.0125 0. 009 1, 0.010 2, 0.0097 
110.0 110.0 
0.017 4 0.013 8 
0.016 9，0.017 6，0. 016 0， 0.014 0, 0.013 7，0. 013 1 ， 
044823 +B| 水 C26 |0. 005 可 收 率 | 6. 52 回收 率 | 5. 34 
0.018 4, 0.0190, 0.0166 0.014 4, 0.0147, 0.0128 
110.0 106.0 
0.0370 0.033 8 
0.036 4, 0.036 8, 0.038 2， 0.033 5, 0.033 2，0. 035 6， 
044823 + C| RC26 |0. 025 可 收 率 | 2. 22 回收 率 | 2.71 
0.036 5, 0.036 3, 0.0379 0.033 1, 0.033 7, 0.0339 
100.4 101.2 
0.1187 0.1178 
0.107 2, 0.123 1, 0.119 0， 0.112 4, 0.118 2, 0.1141, 
044823 + D| 水 C26 |0. 100 可 收 率 | 5. 29 回收 率 | 3. 83 
0.124 4, 0.1217, 0.1168 1 0.120 2, 0.1167, 0.1125 0g 


























由 表 5-15 可 以 看 出 ， 在 Ce 413. 380nm 处 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Ce 元 素 ， 对 于 
高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ce 元 素 含 量 范围 在 0.001% ~0.01% 时， 回收 率 
范围 为 100. 0% ~ 120.0% ，RSD 小 于 6.52% ;， 当 Ce 元素 含量 范围 在 0.01% ~0. 10% 时 ， 回 收 率 
范围 为 100.0% ~106. 8% ，RSD 小 于 5.29% 。 在 Ce 418. 660nm 处 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 
金 中 Ce 元 素 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0. 001% ~ 
0.01% 时 ， 回 收 率 范围 为 90.0% ~ 110.0% ，RSD 小 于 6.77% ， 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.01% ~ 
0. 10% 时 ， 回 收 率 范围 为 101. 2.0% ~109.0% ，RSD 小 于 3.83% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 
可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.001% ~0. 10% 的 Ce 元 素 。 

由 表 5-13 ~ 表 5-15 可 以 看 出 ， 用 王 水 溶解 法 溶解 高 温 合金 样品 后 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 
合金 中 Ce 元素， 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.001% ~0.01% 时 ， 回收 率 
范围 为 86.0% ~120.0% ，RSD 小 于 16.24% ; 当 Ce 元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 了 时， 回收 率 
范围 为 100.0.0% ~111.60% ，RSD 小 于 8.53% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 
析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.001% ~1.00% 的 Ce 元素。 
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6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 
用 工作 曲线 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶 液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 5-16。 
表 5-16 三 台 仪 器 测量 Ce 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
































分 析 仪 器 HJY170 PE OPTIMA Thermo IRIS 
检 出 限 Ce 413. 380nm 0. 000 32 0. 000 51 0. 000 32 
(DL) (%) Ce 418. 660nm 一 0. 000 39 0. 000 45 




















由 表 5-16 可 以 看 出 用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Ce 的 方法 检 出 限 数据 一 般 低 于 高 温 
合金 中 Ce 元 素 最 低 检 测 质 量 分 数 0. 001% 的 三 分 之 一 ， 对 于 含量 范围 在 0.001% ~0.10% 的 准确 
度 、 精 密度 试验 数据 良好 ， 因 此 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 001% 的 Ce 元 素 。 


5.2.5 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 高 含量 钙 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 度 试 
验 (测量 范围 0. 10% ~1.00% ) 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪 器 的 工作 条 件 见 表 5-17。 
表 5-17 三 台 仪 器 的 工作 条 件 





































































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 生 直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LAmin ) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 413. 380 413. 380 ，418. 660 413. 380 ，418. 660 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积 和 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 
2. 工作 曲线 溶液 配制 





称 取 编 号 为 045439 的 FGH96 样品 0. 100 0g 各 5 份 置 于 5 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 1SmL 盐酸 、 
5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 5 
个 相应 100mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Ce 
标准 溶液 ， 使 工作 曲线 溶液 中 Ce 含量 分 别 为 0% 、0. 100% 、0. 250% 、0. 500% 、1. 000% ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 编号 为 043409 的 GH742y 样品 、 编 号 为 041276 的 冻 C26y 样品 和 编号 为 153 的 H43 高 温 
合金 标准 物质 ( 室 编号 为 D173) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝 
酸 ， 低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 
100mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质 量 浓 度 为 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Ce 标准 溶 
液 ， 使 容量 瓶 中 Ce 的 含量 同 表 5-19 ~ 表 5-21 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 质量 浓度 为 1. 00mg/ 












































mL 计算 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


4. 工作 曲线 线性 试验 



































用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 上 
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由 线 线 性 试验 ， 结 果 见 





表 S$-18。 试 验 结果 表明 ,含量 范围 在 0. 10% ~ 1. 00% 测量 的 Ce 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 


























































































































量 要 求 。 
表 5-18 各 仪器 分 析 Ce 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
413. 380 1. 000 00 0. 999 936 0. 999 83 
Ce 
418. 660 = 0. 999 936 0. 999 85 
5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Ce 元 素 ， 分 析 结果 见 表 $-19 ~ 表 
$5-21。 
表 5-19 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 
本 标准 值 / 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 加 入 值 测量 信 (%) 平均 值 RSD 可 收 值 可 收 率 
从 里 (qd 
编号 编号 牌号 (%) (%) (%) (%) (%) 
O 
153 
Cr 0. 005 3, 0. 005 9, 0.006 4， 
D173 “| H43 高 温 | 近 GH43 |0. 009 9 0. 004 
0. 002，0. 003 ，0. 002 
合金 598 
0. 103 ，0. 104 ，0. 107 ， 
D173+A 一 近 GH43| +0. 100 0. 106 2. 06 0. 102 102.0 
0. 105, 0.105, 0.109 
0. 252 ，0. 262 ，0. 262 ， 
D173 +B 一 近 GH43| +0. 250 0. 257 1. 87 0. 253 101.2 
0.259, 0.251, 0.256 
和 0. 506，0. 500 ，0. 517 ， 
D173 +C 一 近 GH43| +0. 500 0. 502 1. 67 0. 498 99.6 
0. 501, 0.499, 0.492 
_ 1.04, 1.02, 1.01, 
D173 +D 一 近 GH43| +1. 000 1.02 0.31 1. 016 101.6 
1.02, 1.00, 1.02 
0. 005 ，0. 005 ，0. 004 ， 
043409 = GH742y| ”一 0. 003 
0.002，0. 001 
0. 107，0. 109 ，0. 107 ， 
043409 + A = GH742y | +0. 100 0. 103 5.07 0. 100 100.0 
0. 101, 0.096, 0.099 
0. 536, 0. 529 ，0. 504 ， 
043409 +C = GH742y | +0. 500 0.513 2. 62 0. 509 101.8 
0. 504, 0.510, 0.504, 0.506 
0. 000 ，0. 000 ，0. 000， 
041276 一 冰 C26y | ”一 未 检 出 
0. 000 ，0. 000 
0. 248 ,0. 251 ,0. 246 ， 
041276 +B = KRC26y | +0. 250 0. 247 1.08 0. 247 98.8 
0.244, 0.247, 0.244 
1.03, 1.03, 1.01, 
041276 +D = FRC26y | +1. 000 1. 009 1.61 1. 009 100.9 
0.999, 0.998, 0.987, 1.01 











Le 
HT 

















主 ; 样品 的 空白 溶液 值 为 0. 000 2% 。 

















长 5- 19 可 以 看 出 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 





回收 值 基本 与 加 入 值 差 异 不 大 。 当 Ce 元 素 含 量 范 
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围 在 0.10% ~1.00% 时 ,回收 率 范围 为 98.8% ~102% ，RSD 小 于 5.07% 。 上 
据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 











仿 上 县 


蕊 星 汇 











表 5-20 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 








准确 度 和 精密 度数 
围 在 0. 10% ~1.00% 的 Ce 元 素 。 




























































































一 ,从 Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 a = 
编号 | 编号 | 牌号 测量 值 (%) | 也 什 | RSD | 测量 值 (%) | 下 的 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) | (%) 
0. 008 6, 0. 009 8， 
153 0. 007 4，0. 007 8， 0.009 2，0. 009 4， 
D173 ”| H43 高 温 | 近 GH43 |0.009 9 |0.0076, 0.0075, |0.0079| 9.57 |0.0107, 0.0118, |0.0100|, 9.88 
合金 598 0.007 6, 0.009 4 0.009 8, 0.0110, 
0.0105 
0. 107 4, 0.1045, |0.1100 0.1106, 0.1120, |0.1127 
D173+A 一 近 GH43 | +0.100|0.1116, 0.1095，,| 回收 率 | 2.93 | 0.1153, 0.1100, | 回收 率 | 2.01 
0.1105, 0.1136 | 102.1 0.112 8, 0.1153 | 102.7 
0.258 2, 0.255 8, |0.2585 0.264 5, 0.258 0, |0.2630 
D173 +B 一 近 GH43 | +0.250| 0.2562，0.2665，| 回收 率 | 2.14 |0.265 1,0.264 1, | 回收 率 | 1.59 
0.251 2, 0.263 3 | 100.2 0.258 5, 0.2689 | 101.2 
0. 496 2, 0.492 8, |0.4860 0.509 2, 0.5070, |0.5100 
D173 +C 一 近 GH43 | +0.500|0.482 5S，0.4987，| 回收 率 | 1.64 |0.493 0, 0.518 6, | 回收 率 | 1.89 
0.498 4，0.507 2 | 95.6 0.513 1, 0.5193 | 100.0 
1.0199, 1.0160, |1.0196 1.025 2, 1.0250, |1.0296 
D173 +D 一 近 GH43 | +1.000|11.0217，1.022 1，| 回收 率 | 0.25 |1.0355，1.0428，| 回收 率 | 0.91 
1.018 2 101.2 1.019 4 102. 0 
0. 007 5，0. 008 3， 0.0097，0.008 9， 
043409 一 GH742y 一 |0.0069, 0.0069, |0.0075| 8.04 |0.0085, 0.0097, |0.0091| 6.22 
0.007 8 0.008 7 
0.1106, 0.108 7, |0.1105 0.1163, 0.1173, |0.1172 
043409 + A 一 GH742y | +0.100|0.1107, 0.1100,，| 回收 率 | 1.51 | 0.1160, 0.1152, | 回收 率 | 1.71 
0.1096, 0.113 6 | 103.0 0.1175, 0.1209 | 108.1 
0.515 7, 0. 518 9， 0.518 0，0.526 7， 
0.513 8 0. 521 4 
043409 +C| ”一 GH742y | +0.500 Dt 回收 率 | 1.51 0 0 0 回收 率 | 1.42 
0. 518 7, 0. 500 2, 0. 523 7，0. 510 4， 
0.509 3 0.521 9 De 
0. 002 4，0. 000 9， 0.0012，0.003 6， 
041276 一 FRC26y 一 |0.0008, 0.0010, |0.0011| 一 |0.0024, 0.0026, |0.0023| 38.84 
0.000 4 0.001 8 
0.250 2, 0.245 9, |0.2512 0.255 2, 0.250 8, |0.2568 
041276 +B 一 水 C26y | +0.250| 0.249 0,， 0.255 0，| 回收 率 | 1.96 |0.2516,，0.2628，| 回收 率 | 2. 55 
0.247 8, 0.259 0 | 100.0 0.253 3, 0.2668 | 101.8 
0.997 4, 0.983 8, | 1.001 1.0147, 1.000 8, |1.0189 
041276 +D 一 冻 C26y | +1.000|0.9910，1.008 4，| 回收 率 | 1.86 |0.9980，1.028 1,，| 回收 率 | 1.70 
1.0113, 1.0126 | 100.0 1.0306, 1.0412 | 101.7 























由 表 5-20 可 以 看 出 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 当 Ce 元 素 含 














413. 380nm 处 测 得 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 回 收 率 范 围 ; 
2.93% ; 在 Ce 418. 660nm 处 测 得 的 回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 回 收 率 范 围 为 100. 0% ~ 108.1% ， 


二 














量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 在 Ce 


95.6% ~ 103.0% ，RSD 小 于 






























































































































































RSD 小 于 2. 55% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 
在 0.10% ~1.00% 的 Ce 元 素 。 
表 5-21 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 
SR 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 加 入 值 测量 信 平均 值 则 量 信 平均 信 
测量 值 平 其 RSD 测量 值 平 蔡 RSD 
编号 编号 “| 牌号 人 
(%) (%) (%) | (%) (%) (%) (%) 
0.009 2, 0.0111, 
153 0. 008 3 ，0. 006 3， 
ee I 0.011 5，0. 007 7， 
D173 ”| H43 高 温 | 近 GH43 |0. 009 9 0.008 4| 22.36 |0.0069, 0.009 1, |0.0079| 13.71 
0.007 1，0. 008 2， 
合金 598 0. 008 2，0. 008 7 
0.006 4 
0.107 8, 0.1079, |0.1058 0.102 4, 0.103 1, |0.1040 
D173+A 一 近 GH43| +0. 100 | 0. 107 7，0. 099 0，| 回收 率 | 3.29 |0.1060, 0.1025, | 回收 率 | 1.86 
0.1017, 0.1051 | 97.4 0.1029, 0.1068 | 96.1 
0.258 2, 0.252 4, |0.2554 0.255 5, 0.249 8, |0.2503 
D173 +B 一 近 GH43| +0.250 |0.2543，0.255 8，| 回收 率 | 1.53 |0.242 1, 0.247 6, | 回收 率 | 3. 17 
0.250 5, 0.2612 | 98.8 0.243 7, 0.2633 | 97.0 
0.493 9，0. 496 8， 0.492 2 ，0. 494 6， 
0.494 7, 0.513 5, |0.5025 0.494 8, 0.511 9, |0.502 2 
D173 +C 一 近 GH43| +0.500 |0.510 5，0.513 9，| 回收 率 | 1.75 |0.5078，0.509 0, | 回收 率 | 1.48 
0.503 5, 0.491 1, | 98.8 0.5049, 0.497 1, | 98.9 
0.5046 0.507 4 
1.007, 1.023, |1.012 1 1.006, 1.022,， |1.0133 
D173 +D 一 近 GH43| +1.000| 1.031，0.984， 可 收 率 | 1.91 1.034 ,0. 985 ， 回收 率 | 2. 00 
1.031 ，0. 997 100.4 1. 035, 0. 998 100.5 
0.012 9，0. 013 2， 0.010 8 ，0. 008 1 ， 
043409 一 GH742y| 一 |0.0100, 0.0104, |0.0116| 12.39 |0.0074, 0.007 8, |0.008 4| 16.59 
0.0115 0.007 7 
0.116 1, 0.1157, |0.1132 0.112 2，0. 112 0，| 0. 109 5 
043409 + A 一 GH742y | +0. 100 | 0. 119 7,，0. 107 5，| 回收 率 | 4.21 |0.1126, 0.105 9, | 回收 率 | 2.81 
0.1115, 0.1086 | 101.6 0.1065, 0.1080 | 101.1 
0.517 4, 0. 529 8, 0. 510 4, 0. 523 9， 
0.5187 0.5137 
0. 522 9，0. 534 3 ， 0.516 7, 0. 526 7， 
043409 +C 一 GH742y | +0. 500 可 收 率 | 3.20 回收 率 | 2. 96 
0.531 3, 0. 486 1 ， 0. 525 8 ，0. 483 2， 
101.4 101.1 
0.502 1, 0.525 3 0. 522 4，0. 500 5 
0.004 4，0. 004 7， 
0.002 9，0. 003 1， 
041276 一 FRC26y | ”一 0.0026| 24.28 |0.0041, 0.003 1, |0.003 8| 24.64 
0.002 5，0.0017 
0. 002 5 
0.248 8, 0.254 2, |0.252 8 0.257 1, 0.250 1, |0.2541 
041276 +B 一 水 C26y | +0.250| 0.257 1，0. 253 5，| 回收 率 | 1.49 |0.255 8，0.248 0, | 回收 率 | 1.60 
0.2476, 0.2555 | 100.1 0.255 3, 0.258 1 | 100.1 
1.000, 1. 030, 1.003 ，1. 004 ， 
1. 009 1. 008 
1.020，1. 005 ， 0. 998 ，0. 998 ， 
041276 +D 一 冰 C26y | +1. 000 可 收 率 | 1.16 回收 率 | 1.20 
1.000，1. 002 ， 1.028 ，1. 023 ， 
100.6 100.4 
1. 005 1. 004 
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由 表 5-21 可 以 看 出 ， 当 Ce 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ,在 Ce 413.380nm 处 测 得 的 
回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 回 收 率 范围 为 97.4% ~101.6%，RSD 小 于 4.21% ; 在 Ce 418. 660nm 
处 测 得 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 回 收 率 范 围 为 96.1% ~ 101.1% ，RSD 小 于 3.17%。 由 准确 
度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 的 Ce 
元 素 。 
由 表 5-19 ~ 表 5-21 可 以 看 出 ， 用 王 水 溶解 方法 溶解 高 温 合 金 样品 后 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 
温 合 金 中 含量 范围 在 0.10% ~1.0% 的 Ce 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 
说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 的 Ce 元 素 的 测定 。 

6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 
用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ， 结 果 和 检 出 限 的 计算 见 表 
5-22。 






















































































表 5-22 三 台 仪 器 测量 Ce 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 








分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
检 出 限 Ce 413.380nm 0.0045 0.005 4 0.001 5 
(DL) (%) Ce 418. 660nm 一 0.001 8 0.003 6 

















由 表 5-22 可 以 看 出 ， 基 体 匹配 工作 曲线 法 在 HIY ULTIMA I C、PE OPTIMA 和 Thermo I- 
RIS 三 台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 测定 Ce 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 005 4% ， 低 于 高 温 合金 中 Ce 元 
素 最 低 检测 质量 分 数 0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.10% 的 
Ce 元 素 。 
5.2.6 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 较 低 含量 负 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 度 
试验 (测量 范围 0.01% ~0. 10% ) 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 5-23 。 
表 5-23 三 台 仪 器 的 工作 条 件 


























































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 413. 380 413. 380 ，418. 660 413. 380 ，418. 660 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积 儿 面积 积 和 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 








2. 工作 曲线 溶液 配制 
分 别 在 5 个 100mL 容量 瓶 加 入 10. 0mg/mL 镍 基体 溶液 6. 0mL 和 适量 0. 1mg/mL 及 1mg/mL 
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Ce 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Ce 元 素 含量 分 别 为 0% 、0. 010% 、0. 020% 、0. 050% 、0. 100% ， 再 
在 容量 瓶 中 加 入 按 下 面 的 测试 洲 液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
测试 溶液 分 别 记 为 Ni+S0O、Ni+ Kl、Ni+K2、Ni+K3、Ni+K4。 
3. 测试 溶液 配制 
称 取 编 号 为 04086142y 的 FGH96 样品 、 编 号 为 032449 的 K403 样品 、 编 号 为 034273 的 样品 
和 编号 为 034639 的 K405 样品 各 0. 100 0g 置 于 数 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 
低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 
100mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Ce 标准 溶液 ， 使 容量 
瓶 中 Ce 的 含量 同 表 5-25 ~ 表 5-27 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 5-24。 试验 结果 表明 ，Ce 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 间 测 量 的 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 
测量 要 求 。 





























































































































表 5-24 各 仪器 分 析 Ce 元 素 工 作曲 线 线 性 试验 相关 系数 











分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
413. 380 0. 999 78 0. 999 72 0. 999 87 
Ce 
418. 660 一 0. 999 74 0. 999 83 














用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 ， 测 量 测 试 洲 液 中 的 Ce 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 5-25 ~ 表 
5-27。 








表 5-25 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 

















分 析 谱 线 /nm Ce 413. 380nm 
0 入 值 / 
测试 溶液 | 标准 物质 | ”合金 2 ee 平均 值 | RSD | 回收 值 | 回收 率 
编号 编号 牌号 eg 2 (%) | (%) | (%) | (%) 








回收 值 0. 009，0. 009 0，0. 008， 
040861 +1 一 FGH96 +0.01 0.0085| 6.44 |0.0085| 85.0 
0. 009, 0. 008 ，0. 008 


妆 值 0. 030 5 ，0. 030 4，0. 029 4 
040861 +2 = FGH96 +0.03 0. 029 3.78 0.029 | 96.7 
0. 029 ，0. 028 ，0. 028 


未 检 出 ， 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 
0. 008 1, 0.007 7, 0.0077 


032449 +1 = K403 +0.01 0.008 9 | 13.41 |0.0089| 89.0 
0.010, 0.010, 0.010 








回 








032449 一 K403 未 检 出 一 一 一 








0.051 5, 0.051 1, 0.0520 
032449 +2 三 K403 +0. 05 0.052 | 2.40 | 0.052 | 104.0 
0.054, 0.052, 0.054 





0.006 4, 0.0059 
0.010, 0.010 


034273 = K465 0.008 1 = 二 二 = 





0. 027 0, 0.027 0, 0.0269 
034273 +1 = K465 +0.02 0.0288| 7.15 | 0.021 | 105.0 
0.031, 0.030, 0.031 
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( 续 ) 
分 析 谱 线 /nm Ce 413. 380nm 
ey a 加 入 值 / 二 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 平均 值 RSD | 回收 值 | 回收 率 
. . es 标准 值 回收 值 /测量 值 (% ) 
编号 编号 牌号 (%) (%) (%) (%) 
(%) 
0. 048 8, 0.049 3, 0.0485 
034273 +2 一 K465 +0.04 0.051, 0.052, 0.052, 0.051, |0.0506| 2.95 | 0.042 | 105.0 
0.052, 0.051 
未 检 出 ， 未 检 出 
034639 K405 三 Re 未 检 出 | 一 三 三 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.019 2, 0.019 0, 0.0194 
034639 +1 一 K405 +0. 02 0.0191| 0.88 |0.0191| 95.5 
0.019, 0.019, 0.019 
0.051 8, 0.051 2, 0.0500 
034639 +2 一 K405 +0.05 0.0507| 2.34 |0.0507| 101.4 
0.049,0.050，0. 052 
215 0.017 4, 0.015 8, 0.015 8， 
D226 铁 基 高 温 | GH1035 | 0.015 0.014 7, 0.016 5, 0.015 4， 0.0158 | 5.64 = 二 
合金 GH35 -1 0.015 2 
216 0.013 4，0.013 7，0.014 3， 
D227 铁 基 高 温 | GH1035 | 0.013 0.013 8, 0.014 0, 0.014 6， 0.013 9| 3.00 二 一 
合金 GH35 -2 0.0136 
Xa 0. 020 8, 0. 021 2，0. 020 9， 
D142 和 H167 0.021 0. 019 5, 0. 022 4，0. 022 3， 0.021 1 | 4.73 一 一 
0. 020 7 
第 20 号 0. 008 4, 0. 010 4，0. 008 2 ， 
D145 高 温 合 金 | GH2302 | 0.0097 0. 008 7，0. 007 0，0. 007 9， 0.0086| 1.33 二 一 
GH302 0.009 8 
157 
0.0048，0.004 7 
D174 H37 高 温 | GH4037 | 0.0063 0.0044| 10.11 一 一 
0.004 1, 0.0039 
合金 617 
6932 0. 007 7, 0.008 4，0.008 0 
D247 GH135 | 0.0081 0.0079 | 4.46 > 二 
GH135 0.007 5，0. 007 7 
由 表 5-25 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 在 Ce 413. 380nm 处 测量 含量 范围 在 0.01% ~ 
0. 10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配方 法 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 
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一 致 ， 基 体 匹配 的 回收 率 为 85.0% ~105.0% ，RSD 小 于 13. 41% ,准确 度 和 精密 度 符合 分 析 要 
求 ， 因 此 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ce 413. 380nm 处 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.1% 的 



































Ce 元 素 。 
表 5-26 PE OPTIMA 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 
- i 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 标准 物质 合金 、 和 
编号 | 编 | 牌号 | 加 入 什 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) | (%) 
0.004 8, 0.005 2 ， 0. 003 6, 0.004 2 ， 
040861 一 FGH96 一 0.0053| 6.51 0.0045| 16.05 
0.005 4, 0.0056 0.005 2, 0.0049 











































































































































































































( 续 ) 
i A 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 标准 物质 合金 - ee 到 
和 编号 | 牌号 加 入 值 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) | (%) 
0.0166, 0.0164, |0.0160 0.013 8, 0.014 4, |0.0145 
040861 +1| 一 | FGH96 | +0.01 | 0.0156, 0.0158，| 回收 率 | 3.27 | 0.0142, 0.0144，| 回收 率 | 4.41 
0.016 4, 0.0153 107.0 0.014 6, 0.0157 100.0 
0.035 9, 0.035 9, |0.0360 0.035 4, 0.030 6， |0.0316 
040861 +2| 一 | FGH96 | +0.03 | 0.0344, 0.0377，| 回收 率 | 2.96 | 0.0292, 0.0319，| 回收 率 | 7. 13 
0.036 4，0.035 8 102.3 0.032 5, 0.0298 90.3 
0. 001 1, 0. 000 8, 0. 001 4，0. 001 6， 
032449 一 K403 一 0.001 0 | 20. 15 0. 002 1 | 36. 08 
0. 001 2 0.002 8, 0.0029 
0.011 1, 0.0114, |0.0111 0.013 2, 0.013 4，|0.0142 
032449 +1| 一 K403 | +0.01 | 0.0115,， 0.0112，| 回收 率 | 3.48 | 0.0143, 0.0159，| 回收 率 | 7.07 
0.011 1, 0.0104 101.0 0.014 7, 0.0137 121.0 
0.048 9, 0.051 1， |0.050 5 0.055 2, 0.061 2,，|0.0580 
032449 +2| ”一 K403 | +0.05 | 0.0514，0.0517，| 回收 率 | 3.15 | 0.0583,， 0.0579，| 回收 率 | 3.33 
0.048 0，0. 051 6 99.0 0.057 4，0. 058 5 111.8 
0. 009 0，0. 008 0 ， 0. 008 9，0. 007 2 ， 
034273 一 K465 过 0.008 4| 5.72 0. 008 0 | 9. 55 
0.008 5，0.0080 0.007 5, 0.008 2 
0.028 9，0.0290，|0.028 1 0.025 1, 0.025 0， |0. 025 6 
034273 +1| 一 K465 | +0.02 | 0.0244，0.0277， | 回收 率 | 7.15 | 0.0254, 0.0264，| 回收 率 | 3.29 
0.030 2, 0.0289 98.5 0.026 8, 0.0247 88.0 
0. 048 8, 0.0469, 0. 045 9, 0.045 0， 
0.048 5 0. 046 1 
0. 049 5，0. 049 6 ， 0. 046 7，0. 045 5 ， 
034273 +2| ”一 K465 | +0.04 可 收 率 | 2. 04 回收 率 | 2. 08 
0.049 1，0. 047 3,， 0, 0.047 9, 0.045 6， 
100.2 95.2 
0.048 8, 0.048 2 0.046 8, 0.045 4 
034639 一 K405 0.0003, 0.0002 |0.00025| 28.28 | 0.0015, 0.0017 |0.0016| 8.84 
0.0202，0.0200，|0.0190 0.0218，0.0207，|0.0210 
034639 +1| 一 K405 | +0.02 | 0.0183，0.019 4，| 回收 率 | 5.00 0. 020 9，0.022 1， | 回收 率 | 5. 04 
0.018 5, 0.0179 94.0 0.019 1, 0.0212 97.0 
0.0510, 0.050 1，|0.049 8 0. 049 8, 0.054 8, |0.0516 
034639 +2| ”一 K405 | +0.05 | 0.049 2，0.049 3，| 回收 率 | 1.34 | 0.0502, 0.0508，| 回收 率 | 3.60 
0.049 7, 0.0495 99.2 0.051 8, 0.0527 100.0 
215 
0.019 3，0.017 0 ， 0.018 0, 0.017 6， 
铁 基 高 温 
D226 入 人 |GHI035| 0.015 | 0.0164, 0.0183, (0.0178| 7.29 | 0.0176, 0.0174, |0.0176| 1.29 
日 下 
上 0.018 4 0.017 5 
GH35 -1 
216 
4 0.016 5, 0.017 8 ， 0.011 6, 0.013 6， 
铁 基 高 温 
D227 Aa |GHI035| 0.013 | 0.0176, 0.0187, |0.0179| 5.24 | 0.0116, 0.0128, |0.0124| 6.84 
日 王 
上 0.018 8 0.012 5 
GH35 -2 
0. 022 9，0. 022 8 ， 0. 026 1，0. 025 8 ， 
D142 计生 H167 | 0.021 | 0.0225, 0.0218, |0.0231| 2.73 | 0.0248, 0.0239，|0.0250| 3.72 
0. 023 5 0.024 4 
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( 续 ) 
i A 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 慰 准 物质 合金 - ee en 
上 号 | 加 入 值 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
编 了 编 3 牌号 
(%) (%) (%) | (%) (% ) (%) | (%) 
第 20 号 0.011 9, 0.012 3 ， 0. 009 4，0. 012 0， 
D145 “高温 合金 GH2302 |0.0097| 0.0107, 0.0105，|0.0113| 6.85 | 0.0105, 0.0071，|0.0096| 18.82 
GH302 0.0111 0.009 1 
157 0. 006 2，0. 005 4， 0. 006 6, 0. 006 9， 
D174 ”IH37 高 温 GH4037 |0.0063| 0.0055, 0.0064，|0.0057| 10.23 | 0.0064, 0.0064，|0.0063| 8.89 
合金 617 0.005 0 0.005 4 
ee 0.010 4，0.011 0， 0. 008 9，0. 007 9， 
D247 Ca GH135 |0.008 1| 0.0098, 0.0098, |0.0104| 5.77 | 0.0069, 0.0074, |0.0074| 15.11 
0.0110 0.0059 
由 表 5-26 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 在 Ce 413. 380nm 处 测量 含量 范围 在 0.01% ~ 











0. 10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配方 法 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 
一 致 ， 基 体 匹配 的 回收 率 为 94.0% ~ 107.0% ，RSD 小 于 7.29% ; 在 Ce 418. 660nm 处 测量 含量 














ul 





范围 在 0.01% ~0.10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配方 法 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 
物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 基 体 匹配 的 回收 率 为 90.3% ~121.0% ，RSD 小 于 7. 13% ， 准 确 度 和 精密 
度 符合 分 析 要 求 。 因 此 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 处 分 析 高 温 合金 中 
含量 范围 在 0.01% ~0.1% 的 Ce 元素 。 
表 5-27 Thermo IRIS 测量 Ce 的 准确 度 、 精 密度 试验 











































































































ee 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 昧 准 物质 合金 - - a 
编号 | 编号 | 牌号 | 加 入 什 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) | (%) 
0. 006 1，0. 003 9 ， 0. 006 6，0. 007 4， 
040861 — | FGH96 一 0.0052 | 27.11 0.0070| 4.70 
0.006 7, 0.0041 0.007 1, 0.0070 
0.0147，0.016 7， 0.017 9, 0.017 3， 
0.016 3 0.018 1 
0.015 8，0.017 9 ， 0. 021 1，0. 017 4， 
040861 +1| 一 | FGH96 | +0.01 可 收 率 | 7.27 回收 率 | 8. 81 
0.016 6, 0.014 9， 0.019 1, 0.017 8， 
111.0 111.0 
0.0172 0.0161 
0.0349, 0.038 2， |0.035 4 0.0363，0.0360，|0.0368 
040861+2| 一 | FGH96 | +0.03 | 0.0349, 0.0346，| 回收 率 | 4.13 | 0.0373, 0.038 1，| 回收 率 | 2.21 
0.036 0, 0.0342 100.7 0.036 8, 0.0361 99.3 
032449 K403 人 0.002 1, 0.0019 10.0020|1 7.07 
0.0108，0.010 4，|0.0101 0.0107, 0.011 8, |0.0115 
032449 +1| 一 K403 | +0.01 | 0.0111，0.010 1，| 回收 率 | 8.65 0.012 4，0.010 5， | 回收 率 | 6. 88 
0.008 6, 0.0099 101.0 0.011 2, 0.0122 95.0 
























































































































































( 续 ) 
a 标准 值 / Ce 413. 380nm Ce 418. 660nm 
测试 溶液 昧 准 物质 合金 - Ce a 
全 品 编号 牌号 加 入 值 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 平均 值 ， RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) | (%) 
0.049 4, 0.048 4， 10.0499 0.049 7, 0.050 8, |0.0502 
032449 +2| 一 K403 | +0.05 | 0.0517，0.0496，| 回收 率 | 2.44 0.048 6，0.0512， | 回收 率 | 1.96 
0. 050 2 99.8 0.050 0，0.051 0 96. 4 
0. 009 8，0. 009 5， 0.011 3，0. 008 6， 
034273 一 K465 一 0.0094| 9.18 0. 009 3 | 14. 66 
0.008 1, 0.0100 0. 009 0，0.008 3 
0.030 0, 0.030 2，|0.0306 0.031 4，0.029 9， |0. 030 4 
034273 +1| 一 K465 | +0.02 | 0.0311, 0.0310，| 回收 率 | 1.58 | 0.0293, 0.0313，| 回收 率 | 2.99 
0. 030 5 106.0 0.030 2 105. 5 
0. 495 ,0. 049 8， 0. 0507，0. 051 4， 
0.050 8, 0.050 1， |0.050 7 0. 050 6，0. 048 9 ， 
034273 +2| ”一 K465 | +0.04 | 0.0509,，0.0506，| 回收 率 | 1.51 0. 049 9, 0.052 4， |0.050 4| 2.09 
0.0508，0.0518，| 103.2 0. 049 9，0. 049 7， 
0. 051 6 0.049 7 
0.0014，0.001 1， 0. 002 1, 0. 002 6， 
034639 一 K405 一 0.001 6 | 36.30 0. 002 1 | 21. 14 
0. 002 2 0.0017 
0.021 5, 0.023 2，|0.0213 0.021 2, 0.0206, |0.0224 
034639+1| 一 K405 | +0.02 | 0.019 1，0.0209，| 回收 率 | 6.21 0.023 6，0.022 9， | 回收 率 | 5. 24 
0.021 5, 0.0215 98.5 0.022 9, 0.0229 101.5 
0.050 7, 0.0516, |0.0523 0.052 1, 0.053 3， |0. 052 6 
034639 +2| 一 K405 | +0.05 | 0.0515，0.053 6，| 回收 率 | 2.69 0.050 0，0.052 5， | 回收 率 | 2. 87 
0. 053 9 101.4 0.053 4, 0.0544 101.0 
215 
0.014 5, 0.014 4， 
铁 基 高 温 0.014 4, 0.012 0， 
D226 GH1035 | 0.015 | 0.0151, 0.0164, |0.0153| 6.11 0.013 3 | 7.47 
合金 0.013 5, 0.013 2 
0.0162 
GH35 -1 
A 0. 020 9，0. 020 0， 0. 021 3，0. 021 6， 
D142 证 H167 | 0.021 | 0.0187, 0.0203, |0.0200| 4.31 0.022 8, 0.023 3， |0.022 6| 5.04 
0.0207 0.0240 
第 20 号 0.011 0, 0.0116, 0. 007 9，0. 007 5， 
D145 “高温 合金 GH2302 | 0.0097 | 0.0090, 0.0084,，|0.0099| 13.49 | 0.0055, 0.0059,， |0.0065| 16.53 
GH302 0. 009 7 0.006 0 
157 
el 0. 005 4，0.005 3 ， 0. 006 8 ，0. 006 0， 
D174 ”IH37 高 温 GH4037 | 0. 006 3 0.0054| 6.15 0.0064| 7.66 
0.005 0, 0.005 8 0.006 9, 0.0060 
合金 617 
2 0. 008 3 ，0. 008 3， 0. 004 4，0. 006 4， 
D247 本 GH135 |0.008 1| 0.0070, 0.0071, |0.0076| 8.95 | 0.005 8, 0.0045，|0.0051|1 17.60 














0. 007 1 











0.0046 
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由 表 5-27 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 在 Ce 413. 380nm 处 测量 含量 范围 在 
0.01% ~0.10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配 法 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 
值 基本 一 致 ， 基 体 匹 配 的 回收 率 为 98.5% ~111.0% ，RSD 小 于 13.49% ;在 Ce 418. 660nm 处 测 
量 含量 范围 在 0.01% ~ 0. 10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配 法 的 回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 测 量 值 与 
标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 基 体 匹 配 的 回收 率 为 96.4% ~ 111.0% ，RSD 小 于 16. 53% ， 准 确 度 
和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 因 此 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 处 分 析 高 温 
合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.1% 的 Ce 元素 。 
由 表 5-25 ~ 表 5-27 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 的 
Ce 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 。 本 书 测定 含量 
范围 在 在 0.01% ~ 0.10% 的 Ce 元 素 时 ， 基 体 匹 配 的 回收 率 为 85.0% ~ 121.0% ，RSD 小 于 
16. 53% 。 本 书 的 技术 指标 为 对 于 含量 范围 在 0.01% ~ 0. 1% 的 分 析 元 素 ， 相 对 标准 偏差 小 于 
20% 。 本 书 测定 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~1.0% 的 Ce 元 素 的 方法 可 以 达到 技术 指标 要 求 ， 
说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~1.0% 的 Ce 元 素 的 测定 。 
6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 

用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
5-28。 











































































































表 5-28 三 台 仪 器 测量 Ce 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 








分 析 仪 器 HJY 170 PE OPTIMA Thermo IRIS 
检 出 限 Ce 413. 380nm 0. 000 9 0.005 4 0.002 1 
(DL) (%) Ce 418. 660nm 一 0.003 9 0. 002 7 




















由 表 5-28 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 在 HJY ULTIMA IC、PE OPTIMA 和 Thermo IRIS 三 
台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 测定 Ce 的 方法 检 出 限 数据 一 般 低 于 高 温 合金 中 Ce 元 素 最 低 检 测 质量 
分 数 0.01% 的 三 分 之 一 ， 对 于 含量 范围 在 0.01% ~ 1.00% 的 准确 度 、 精 密度 试验 数据 良好 ， 因 
此 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.01% 的 Ce 元 素 。 























5.3 小 结 





分 别 用 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ce 
394. 275nm、Ce 413. 380nm 、Ce 418. 660nm 、Ce 413. 765nm 等 四 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 结 果 
表明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660 没有 明显 的 光谱 干扰 ， 可 以 
用 Ce 413. 380nm 和 Ce 418. 660nm 作为 高 温 合金 中 Ce 元 素 的 分 析 线 。 
由 于 稀土 元 素 与 氢 氛 酸 混 合 易 形 成 沉淀 ， 因 此 进行 了 相关 试验 ， 结 果 表 明 在 本 分 析 方 法 下 ， 
氧 氟 酸 与 稀土 元 素 不 形成 沉淀 ， 不 影响 测量 结果 。 
研究 了 基体 匹配 和 无 基体 匹配 对 分 析 元 素 Ce 的 影响 ， 结 果 表 明 用 基体 匹配 法 和 无 基体 匹配 
法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.001% ~ 1. 00% Ce 元 素 ， 均 可 满足 分 析 要 求 ， 但 用 基体 匹配 法 更 
加 准确 、 可 靠 。 

在 测量 质量 分 数 低 至 0.001% 的 Ce 元 素 时 ， 为 解决 仪器 灵敏 度 不 足 的 问题 ， 称 取样 品 0. 200 0g， 
溶解 于 50mL 容量 瓶 中 。 由 于 样品 浓度 加 大 ， 样 品 中 W 等 元 素 容 易 水 解 。 样 品 溶解 试验 表明 ， 加 
信 络 合剂 柠檬 酸 或 酒石酸 4g 可 以 减缓 溶液 的 水 解 。 基 体 匹 配 法 和 无 基体 匹配 法 进行 的 分 析 数 据 
比较 试验 表明 ， 用 基体 匹配 法 测定 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.001% ~0.10% 的 Ce 时 ， 回 收 值 与 
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加 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ，RSD 满足 分 析 要 求 。 测 定 了 方法 检 出 限 ， 
表明 此 方法 完全 满足 高 温 合金 样品 中 质量 分 数 低 至 0. 001% 的 Ce 元 素 的 测量 。 

在 测量 范围 为 0.01% ~1.00% 的 Ce 时 ， 由 于 仪器 的 灵敏 度 足 够 ， 称 取样 品 0. 100 0g， 溶 解 
于 100mL 容量 瓶 中 。 用 基体 匹配 法 进行 了 分 析 数 据 的 比较 ,试验 结果 表明 ， 用 基体 匹配 法 测量 
高 温 合 金 中 样品 中 质量 分 数 在 0.01% ~1.00% 的 Ce 时 ， 回 收 值 与 如 入 值 基本 一 致 ， 测 量 值 与 标 
准 物质 推荐 值 基本 一 致 ，RSD 满足 分 析 要 求 。 测 定 了 方法 检 出 限 ， 表 明 本 方法 完全 满足 高 温 合 
金 样品 中 质量 分 数 低 至 0. 01% 的 Ce 元 素 的 测量 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 或 氧气 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Ce 413. 380nm 
和 Ce 418. 660nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.001% ~1.00% 的 Ce 元 








































































































第 6 革 钊 基 、 铁 旬 基 高 温 合金 中 钴 元 素 的 测定 


6.1 实验 部 分 


6.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 











(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 

















点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 
(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 














ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 


1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bfy 
im ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

















2. 试剂 











除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 童 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 











盐 
硝 
毛 


松 . p 约 1. l9g/mL, 
发 ; p 约 1.42g/mL。 
酸 : p 约 1.15g/mL。 
硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠 榜 酸 溶液 : 200g/L。 
盐酸 : 1+1。 

1+1。 


DS 
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铝 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 


置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 50 
铝 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 外 




















(1+1)， 低温 加 热 溶 解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 
0mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
叫 方 法 : 移 取 20. 00mL 铝 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 





























中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
销 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 了 配制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 销 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 














置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 500mL 容量 
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瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

销 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 销 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铜 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 
瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ,低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铁 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钥 标 准 溶液 A 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钼 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容 
量 瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钼 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

猪 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 氏 (Zr0, ) ， 置 于 铂 寺 塌 
中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 和 6ml 硝酸 ， 低 温 加 热 至 浴 解 完全 ， 冷 却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) ， 加 
热 莹 发 至 崩 硫 酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 匀 ,冷却 后 将 溶液 移入 1 000mL 容量 瓶 ， 加 入 
200mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钳 标 准 溶液 B， 0. 01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 猪 标准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
和 人 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶 液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (YY,0;, 质量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 浴 液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


6. 1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 . Co 228. 6lnm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 )。 


6.1.3 样品 溶液 配制 
称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
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温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 (车 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 )， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 择 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 销 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 

3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 )、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 铜 ( 见 第 8 章 )、 铁 ( 见 第 9 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 )、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 ( 见 
第 14 章 )、 钼 〈( 见 第 16 章 ) 、 钛 〈( 见 第 17 章 ) 、 钨 〈 见 第 19 章 )、 铬 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 
液 配制 过 程 中 加 入 氧 氛 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 车 不 加 入 氧气 酸 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范 围 在 
0.01% ~1.00% 的 乌 ( 见 第 5 章 )、 包 ( 见 第 20 章 ) 元 素 的 测定 。 








































































































6.2 结果 与 讨论 
6.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钴 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空 日 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
6-1。 














表 6-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 



























































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / ( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01，0. 001 
Ca-1、Ca -2 Ca 0.01, 0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-l~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

各 =] Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / (mg/mL) 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 Ww 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 )，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
HPO4 -1 H3PO4 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 


素 Co 的 光谱 干扰 ”将 表 6-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Co 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 




































































溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
积分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
描 图 形 进 行 适 当 秋 加 放大 


处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Co 的 光谱 干扰 情况 见 表 6-2。 
表 6-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 










































































本 共存 元 素 含量 范围 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 
〈% ) 228. 616 238. 892 236. 379 
Al 0.5 ~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0. 001 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 一 一 
Cr 0.1~27 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Cu 0.01~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
0.05 ~ 10， 有 12.0 x10-4 (238. 863), Ll.4x10-3 (236. 385), 
而 Fe 基体 0 B2. 0 x 10 -4 B1.2x10-4 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干 拷 
La 0. 005 ~0.5 无 干扰 无 干扰 无 干 所 
Mg 0.005 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干 执 
Mo 0.1~12 无 干扰 无 干扰 无 干 拷 
Mn 0.01 ~15 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
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( 续 ) 
.此 存 元 素 合 量 范 围 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 
(% ) 228. 616 238. 892 236. 379 
Nb 0.1~3 无 干扰 无 干扰 无 下 扰 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ti 1~7 16.8 x10-4 (228.618) 无 干扰 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
W 0.1~16 L7.4 x10-5 (228. 623) 无 干扰 9.0%10 (236. 388), 
Bl.3 x10-4 
V 0.05 ~5 无 干扰 14.6x10-4 (238. 892) 无 干扰 
0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ni 基体 L1.2 x10-4 (228.614) 无 干扰 B4.9x10™5 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
氨 氟 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
电工 表 示 存 在 谱 线 重大 干扰 ，(“ ) 前 的 数字 为 谱 线 重 肥 干扰 水 平 0; (A,) ，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 nam。 
@) B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow (AA,) 。 


根据 表 6-2 的 光谱 干 所 





























用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 6-3。 
表 6-3 高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 





i 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合 金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 




















































































































元 素 /| 在 高 温 合 金 中 的 最 大 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

试剂 影响 含量 (% ) 228. 616 238. 892 236. 379 
Al 7 可 用 可 用 

B 0.2 可 用 可 用 日 

Ca 0.1 可 用 可 用 日 

Ce 0.1 可 用 可 用 日 

Co 16 一 一 一 
Cr 27 可 用 可 用 日 

Cu ] 可 用 可 用 

Fe 40 可 用 10.008® ,BO0. 008® 10.056, BO0. 004 8 
Hf 5 可 用 可 用 日 

La 0.5 可 用 可 用 日 

Mg 0.1 可 用 可 用 5 
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( 续 ) 
元 素 /| 在 高 温 合 金 中 的 最 大 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 影响 含量 (% ) 228. 616 238. 892 236. 379 
Mo 12 可 用 可 用 6 
Mn 15 可 用 可 用 可 
Nb 3 可 用 可 用 日 
Ta 8 可 用 可 用 日 
Ti 7 L0.004 8 可 用 
Si | 可 用 可 用 
W 16 L0.001 2 可 用 L8.0 x10-4, BO.0021 
V 5 可 用 LI2.3 x10-3 5 
Y 0.1 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 19.6x10™ 
Ni 70 10. 008 4 可 用 B0. 003 4 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 






































@D L 表 示 存 在 谱 线 重 释 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 释 干扰 程度 。 

@) B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 

(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Co 的 光谱 干扰 ”将 表 6-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Co 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 辣 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 




























































































































































































研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Co 的 光谱 干扰 情况 见 表 6-4。 
表 6-4 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 
元 素 / 共存 元 素 含量 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 范围 (%) 228. 616 239. 892 236. 379 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 加 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 加 
Co 0.1~16 一 二 一 
Cr 228. 627 光谱 干扰 ， 
ee cr0.2 以 下 可 用 Wm " 
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( 续 ) 
元 素 / | 共存 元 素 含量 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 范围 (% ) 228. 616 239. 892 236. 379 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 
0.05 ~10, 背景 干扰 小 ，Fe 0.1 以 下 | Fe 238. 873 光谱 干扰 严重 ，| Fe 236. 391 光谱 干扰 严重 ， 
Fe 基 可 用 ，Fe 基 匹 配 Fe 0.01 以 下 可 用 Fe 0.01 以 下 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 加 
Meg 0.01 20.1 Di, 可 用 可 
ee 背景 干扰 小 ， Mn 238. 877 、238. 2 光谱 背景 干扰 小 ， 
Mn 0. 1 以 下 可 干扰 ，0. 1 以 下 可 用 Mn 0. 1 以 下 可 
i Mo 238. 877 光谱 干扰 ， Mo 236. 374 光谱 干扰 ， 
Mo 0.1 以 下 可 用 Mo 0.1 以 下 五 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 Na Tn 
Ni 基体 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 
二 和 背景 干扰 小 ， Ta 238. 918 光谱 干扰 ， Ta 236. 427 、236. 344 光谱 
Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 可 
到 重 和 王峰 干扰 ， 背 景 干扰 ， 
OT oo pe | | 
V 0.05 ~5 | 背景 干扰 小 ，V 0.1 以 下 可 用 由 ts 
ee W 228. 630 光谱 干扰 ， W 238. 887 、238. 912 光谱 W 236. 395 光谱 干扰 ， 
W 0.1 以 下 可 用 干扰 ，W 0.1 以 下 可 用 W 0.01 以 下 可 用 
¥ 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 加 
Zr 236. 390 光谱 干扰 ， 
Zr 0.005 ~0.2 ”背景 干扰 小 ，Zr 0. 1 以 下 可 可 用 Zz 0.01 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 
氢 氟 酸 试剂 可 用 可 用 可 
磷酸 试剂 背景 干扰 ， 可 用 背景 干扰 ， 可 用 背景 干扰 ， 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 
(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Co 的 光谱 干扰 ”将 表 6-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 


Intrepid 开 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 Co 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适当 过 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 浴 液 在 分 析 谱 线 
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附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Co 的 
光谱 干扰 情况 见 表 6-5。 
表 6-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 













































































































































































































































































































































































































































































上 共存 元 素 Co 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 含量 范围 (% ) 228. 616 238. 892 
Al 0.05 ~7 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 加 
Co 0.1~16 一 
ep Cr 228. 633 、228. 594 光谱 干扰 ， 
Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 
本 0.05 ~ 10， 本 站 Fe 238. 871 光谱 干扰 ，Fer 0. 1 以 下 可 用 ， 
Fe 基体 Fe 基 匹 配 
Hf 0.01 ~5 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 
人 可 用 背景 干扰 小 ，Mn 228. 879 光谱 干扰 ， 
Mn 0. 1 以 下 可 
本 Mo 238. 924 、238. 892 光谱 干扰 ， 
Mo 0.5 以 下 可 用 
Nb 0.1~3 Nb 228. 642 光谱 干扰 ，Nb 0. 1 以 下 可 
Ni 基体 背景 干扰 小 ，Ni 基 匹 配 加 
Si 0.05 ~1 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 
本 和 Ti 228. 625 、228. 623 光谱 干扰 ， 
Ti0.1 以 下 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 V 238. 898 光谱 干扰 ，V 0. 1 以 下 可 
po W 228. 634 光谱 干扰 ， W 2238. 914 、238. 886 、238. 860 
W 0.1 以 下 可 用 光谱 干扰 ，W 0.1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 四 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 
硫酸 试剂 可 用 日 
盐酸 试剂 可 用 日 
硝酸 试剂 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 日 
磷酸 试剂 可 用 日 
酒石酸 试剂 可 用 日 
柠檬 酸 试剂 可 用 日 
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(4) 各 仪器 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 6-2 ~ 表 6-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Co 元 素 各 分 析 谱 线 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 6-6。 
表 6-6 各 仪器 对 Co 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 




































































Co 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
228. 616 239. 892 230. 786 
HJY ACTIVA 可 用 加 Fe 0.01 以 下 可 用 
PE OPTIMA Fe 0. 1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 Fe 0.01 以 下 可 用 Fe 0.01 以 下 可 用 
Thermo IRIS Ni 基 匹 配 Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 一 























由 表 6-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Co228. 616nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 
因此 应 采用 Co228. 616nm 作为 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Co 元 素 的 分 析 谱 线 ， 同 时 注意 Fe、Ni 基 
的 匹配 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 内 分 辨 
率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA 了 LC 型 仪器 。 


6. 2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 溶解 ， 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 
溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 了 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 在 此 5 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 适量 Al1、Co、 
Cu、Fe、Mo、Zr 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 6-7 ( 按 元 素 含 
量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/ 
mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 此 5 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 适量 Al1、Co、 
cu、Fe、Mo 、 六 元 素 标准 洲 液 和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 6-7 ( 按 元 素 含 









































































































































量 为 100% 时 溶 


mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 








液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 
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容量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/ 












































(3) 氧 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 此 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 
Al1、Co、Cu、Fe、Mo 、 六 元素 标准 溶液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 6-7 
( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 
(0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
表 6-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (%) 
S1 -Co 0 0 0 0 0 30 
S2 -Co 0.05 0.10 0.01 0.05 0.10 0. 005 30 
S3 -Co 0. 20 1. 00 0.05 0. 20 1. 00 0. 02 40 
S4 - Co 2. 00 5.00 0. 10 2. 00 5.00 0.05 40 
S5 -Co 7.00 12. 00 0.50 10. 00 12. 00 0.10 30 
3. 测量 
(1) 工作 条 件 


仪器 : HJY ULTIMA IC 型 


谱 线 : Co 228. 616nm。 
积分 时 间 : 5s。 


(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 


列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 


0-8。 


(3) 硫酸 洲 解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测字 


列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 


0-8。 








JICP - AES 发 射 光谱 仪 。 
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(4) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 毛 











ae 测试 








式 溶液 中 分 析 元 素 





用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Co 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 





用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Co 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 











溶液 中 分 析 元 素 
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氧气 酸 溶解 法 工作 




















曲线 系列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 氨 气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Co 元 素 ， 分析 
结果 见 表 6- 8 (e] 
表 6-8 三 种 溶解 法 在 Co 228. 616nm 处 测定 Co 元 素数 据 比较 
测试 溶液 标准 物质 合 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧 氟 酸 溶解 法 
i a Mi 
标号 编号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A2 -2 
D133 GH4033 一 0. 067 ，0. 066 0. 065 ，0. 065 0. 078 ，0. 081 
GH33 
AS -2 
D134 Ge GH2036 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 0. 006 ，0. 006 
A8 -1 
D135 6 GH3039 一 0.057, 0.055 0. 032 ，0. 053 0. 057 ，0. 058 
A42 
D139 6s GHI105 20.26 20. 872 ，20. 760 20. 423 ，20. 222 20. 441 ，20. 796 
A35 
D143 前 GH4169 一 0.013 ，0. 012 0.011, 0.011 0. 025 ，0. 024 
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( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
pe 对 所 de 
标号 编号 站 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A43 15. 534, 15. 636 ， 15. 652 15. 720 ， 
D144 GH4220 15. 33 15. 287, 15. 436 
H220 15. 772 ，15. 773 15. 560 
第 20 号 高 温 
D145 A GI GH2302 = 0.047，0. 051 0.045 ，0. 047 0. 049 ，0. 048 
合金 GH3 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 | GH4049 14. 87 14.927, 15. 026 14. 903 14.518 15. 002 ，14. 957 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 一 0. 022 ，0. 022 0. 020，0. 020 0. 036, 0. 036 
合金 617 
160 0.156, 0.154, 
D177 H44 高 温 GH3044 = 0.150, 0.150 0.152, 0.152 0.155, 0.154, 
合金 868 0. 154, 0. 154 
205 
D219 铁 锦 基 高温 | GH1140 三 0. 008 ，0. 008 0. 009 ，0. 008 0. 009 ，0. 022 
合金 GH140 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 | GH1035 四 0. 098 ，0. 097 0. 095 ，0. 095 0. 099 ，0. 097 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 一 0.019，0. 018 0.020，0. 016 0. 018 ，0. 018 
GH30 
6952 
D257 GH3128 = 0.024, 0.018 0.016, 0.036, 0.017 0. 032 ，0. 033 
GH128 
D317 Ge K403 4. 86 WA 4.958, 4.905 4.951, 4.968 
K3 锦 铬 钴 钢 4. 920 人 人 
77 -11 
D321 Ne K405 9. 99 10. 019 ，10. 016 9. 835 ，9. 963 10. 017, 10. 029 
Al1021 _ 
D340 GH2132 一 0.001，0.001 未 检 出 ， 未 检 出 0. 017，0. 016 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 8.41 8. 513, 8.481 8. 368 ,8. 179 8. 730 ，8. 613 
GBW01641 镍 基 
D384 8 K418B 一 0.018, 0.019 0.017, 0.016 0. 033 ，0. 034 
高 温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 9. 98 10. 020，10. 003 9. 929 ，9. 963 10. 054 ，10. 152 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 1. 03 0.456, 0.460 1.024, 0.995 1.036, 1.043, 1.013 
M002 -1 二 M002 一 10. 136 ，10. 256 9. 880, 10.052, 9.914| 10.218, 10.208 
030088 二 DZ4 一 6. 010 ，6. 003 5.907, 5. 838 6.015, 5.955 
030183 a K424 一 13.765，13. 631 13. 556 ，13. 647 13. 466 ，13. 543 
030622 一 IC6 一 0.016，0. 016 0. 020，0. 023 0. 016，5. 039 
032725 = K4002 = 10.098, 10.112 10. 016 ,9. 983 10. 085 ，10. 047 
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( 续 ) 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
二 到 7 省 | 局 SN 三 区 
标号 编号 a (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 

034532 一 K418 一 0.014, 0.016 0.015 ，0. 015 0. 031，0. 027 
036764 一 GH3044 一 0.236，0. 261 0.243 ，0. 240 0. 236, 0. 238 
037103 ee K423 三 9.014，8. 919 8.915，8. 884 8. 866，8. 948 
037935 一 DZ22 一 10. 008 ,9. 962 9. 858 ,9. 817 一 
038916 一 GH710 一 15. 312 ，15. 173 15.273 ，15. 211 15. 124，15. 294 
038936 二 DD6 一 9. 060，9. 107 9. 144 ，9. 035 8. 845 ，8. 793 
040371 = IC10 一 11.378, 11.482 11.324, 11.235 一 
040736 三 In713C 一 9. 367，9. 553 9. 496 ，9. 498 9. 823 ，9. 746 ，9. 892 
041670 一 DD3 一 5. 057，5. 056 5.017，5. 076 4. 993 ，5. 056 
041805 = InCo718 一 0.361，0. 362 0.366，0. 368 0. 366, 0. 366 
042471 一 单 晶 合 金 一 9.786, 9.746 9.601, 9.610 9. 542, 9. 688 

14. 894, 15. 011, 
043409 一 GH742 一 14. 588 ，14. 649 14. 484，14. 348 

14. 884，14. 832 

9. 131，9. 231 ， 
044823 一 FRC26 一 9. 152，9. 217 ， 8. 937，8. 990 9. 052 ，9. 155 
9.208 ，9. 174 
39. 591 ，40. 361 ， 
GH188 一 GH5188 一 40. 926 ，40. 898 41. 191 ，40. 955 
40. 079 
GH1140 GH1140 一 0.010，0. 007 0.013, 0.011 0. 006 ，0. 007 
0608219 一 M509 一 57. 636 ，56. 709 55. 878 ，56. 083 57. 773 ，56. 798 
0609202 一 K417 一 15. 316 ，15. 173 15.316 ，15. 334 15. 370, 15. 443 
0610072 一 GH710 一 14. 954 ，14. 958 15. 076 14. 814 14. 989，15. 134 
0612131 = GH720Li 一 14. 472 ，14. 526 14. 555, 14. 500 14. 779, 14. 699 
0613263 二 DD402 一 4.513 ，4. 574 4.463, 4.417 4. 707, 4. 687 
焊丝 
0613955 一 一 : 0.017 5, 0.0139 0.017, 0.016 0. 013 ，0. 012 
HGH3113 


























由 表 6-8 可 以 看 出 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Co 元 素 的 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 的 标准 物质 
推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 这 三 种 浴 解 法 均 可 以 准确 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 的 Co 元 素 。 
6.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 钴 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 
确 度 试 验 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AFS 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AFS 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 6-9。 
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表 6-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 


































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LAmin ) 0.8 0.8 25. O01bf/ in? 
谱 线 /nm 228. 616 228. 616 228. 616 
积分 方式 峰 高 积分 1 积 积分 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 5 自动 ,1 ~5 紫外 区 10 














2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、YZr 元 素 标准 溶液 和 Ni 基 
体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 6-7 0 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 
算 )， 加 入 按 下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 
标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 6-11 ~ 表 
6-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 肾 四 气 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 
解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 和 2g 柠 榜 酸 ,低温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 入 数 个 相应 
100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 6-10。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.10% ~ 15. 00% 间 测 量 的 Co 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测 量 要 求 。 





























































































































表 6-10 各 仪器 分 析 Co 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 





Co 228. 616 0. 999 97 0. 999 95 0. 999 928 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Co 元 素 , 分 析 结 果 见 表 6-11 ~ 表 
6-13。 























表 6-11 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Co 的 准确 度 、 精 密度 试验 


























rn 本 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 加 入 值 二 于 
平 拱 RSD 可 收 率 
编号 编号 牌号 测量 值 / 回 收 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) 
GH4169 1.022, 1.026, 1.043, 1.044, 
D379 、 GH4169 1. 03 1.037 | 1.01 = 
化 学 1.043, 1.037, 1.047, 1.053, 1.022 






























































































































































续 ) 
| a 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 加 入 值 ee 
平均 值 RSD 可 疏 谈 
编号 编号 牌号 测量 值 /回收 值 (% ) 本 
(%) (%) | (%) (%) 
GH4169 0. 502 ,0. 505 ，0. 502 ， 
D379 -0. 05g CH4169 | 0.515 0.503 | 0.35 一 
化 学 0. 503 ，0. 500 ，0. 504 
A38 1.486, 1.482, 1.495, 1.473, 
D146 CH334 1. 49 1.483 | 0.50 二 
GH334 1.484，1. 479 
77 -11 
D319 a K405 13. 09 13. 197，12. 996，13. 026 13.152 13. 093 | 0.74 一 
A34 
D142 H167 = 0. 008 ,0. 008 ，0. 008 ，0. 008 0.008 | 0.00 一 
H167 
A8 -1 
D135 0 近 GH39 二 0.051, 0.051, 0.052, 0.052 0.052 | 1.12 一 
GBW01641 0.015, 0.015, 0.015, 10.014, 
D384 人 K418B 全 0.015 | 2.75 二 
钱 基 高 温 合金 0.015, 0.015 
67 -10 
D317 K403 4. 86 4.974, 4.964, 4.982, 4.982 4.976 | 0.17 一 
K3 镍 铬 钴 钢 
3# 
D364 i N -155 19.91 20. 049, 20. 112 ，19. 983 ，20. 138 20. 070 | 0.34 一 
3# DZ125 
D403 DZ125 10. 07 10. 058 ，10. 039，10. 020 ，10. 022 10.035 | 0.18 一 
光谱 
77 -11 
D323 K405 8.11 8.029, 8.058, 8.103, 8.099, 8.090 | 8.076 | 0.39 和 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 9. 98 10.035, 9.984, 10.082 10.034 | 0.49 一 
回收 值 0. 099 ，0. 094 ，0. 100 ，0. 098 ， 
034532 +1 二 K418 +0. 10 0.097 | 2.97 97.0 
0. 092 ，0. 096，0. 097，0. 100 
回收 值 0. 495 ，0. 498 ，0. 493 ，0. 487 ， 
034532 +2 > K418 +0.50 0.498 | 1.29 99.6 
0. 503 ，0. 503 0.507, 0.499 
0813638 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0.098，0. 099，0. 100, 0. 101 |10.0995| 1.30 99.5 
0813638 +2 = IC6 +0.20 回收 值 0. 198, 0. 199, 0.197, 0.197 | 0.198 | 0.48 99.0 
030622 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0. 097, 0. 101, 0.102, 0.103 | 0.101 | 2.61 101.0 
030622 +2 一 IC6 +0.20 回收 值 0. 203,， 0. 203, 0.195, 0.199 | 0.200 | 2.91 100.0 
042469 一 新 单 晶 合金 | 一 9.748, 9.657, 9.741, 9.910, 9.584 | 9.728 | 1.25 
8.840，8. 866，8. 845 ，8. 843 ， 
038935 一 DD6 二 8.849 | 0.11 一 
8.861，8. 845，8. 946 
9. 940，10. 015 ，9. 962 ，9. 963 ， 
032725 K4002 = 9.942 | 0.63 二 
9.916, 9.982, 9. 818 
9.337，9.396，9. 396，9. 419， 
040736 一 In713C = 9.430 | 0.64 一 
9. 480，9. 506 ，9. 478 
9.220，9. 125，9. 003 9. 101 ， 
044823 3 并 C26 = 9.129 | 0.73 
9.135, 9.167, 9.151 
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( 续 ) 
四 本 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 标准 物质 合金 加 入 什 平均 什 二 
平均 值 RSD 加 或 
编号 编号 牌号 测量 值 / 回 收 值 (% ) 本 
(%) (%) (%) (%) 
4.591, 4.562, 4.556, 4.591, 
0613263 一 DD402 一 4.582 | 0.40 二 
4. 600，4. 591 
14. 988 ，15. 081 ，15. 194 ， 
0610072 一 GH710 一 15. 103 | 0.87 一 
15. 232，15. 210 ，14. 912 
焊丝 
0613955 一 一 0.013, 0.011, 0.012, 0.011, 0.011 | 0.012 | 7.71 = 
HGH3113 
0.010, 0.010, 0.011, 0.010, 
041609 一 DD3 一 0.011 | 7.66 三 
0.012, 0.011 
15. 278, 15.293, 15.341, 15.336, 
0612131 GH720Li 一 15. 330 | 0.24 四 
15. 365 ，15. 366 
16. 164 ，16. 104 ，16. 119 ，16. 013 ， 
0609202 一 K417 一 16. 076 | 0. 49 一 
16. 107，15. 950 
040862 一 FGH96 一 13. 675，13. 643 ，13. 765 ，13. 639 13. 680 | 0. 43 一 
041805 一 InCo718 一 0.380, 0.382, 0.379, 0.378, 0.379 | 0.380 | 0.40 一 
9. 964，9. 986，10. 006 ，9. 978 ， 
040733 一 Ni 基 合 金 一 9.996 | 0.24 := 
10. 030 ，10. 009 
041276 一 并 C26y 一 9.376, 9.393, 9.362, 9.387 9.380 | 0.14 一 
11.271, 11.513, 11.498, 
040371 一 IC10 一 11.427 | 0.98 
11.510, 11.344 
037103 一 K423 一 8.941, 8.972, 8.960, 9.115, 8.955 | 8.989 | 0.80 一 












































由 表 6-11 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Co 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 标准 物 


质 ,， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 对 于 高 
量 范 围 在 0.10% ~ 0.50% 时 ， 回 收 率 范 围 为 97.0% ~ 101.0% ， 
量 范围 在 0. 50% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 1.01% ; 当 Co 元 素 含量 
范围 在 5.00% ~ 10.00% 时 ，RSD 小 于 0.49% ; 当 Co 元 素 含量 范围 在 10. 00% ~ 20.00% 时 ， 
RSD 小 于 0.74% 。 对 于 含量 范围 在 0.1% ~1% 高温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 0.40% ; 对 
于 含量 范围 在 1% ~5% 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 0.40% ; 对 于 含量 范围 在 3% ~ 
10% 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 1. 25% ; 对 于 含量 范围 在 10% ~16% 高 温 合金 样品 中 
的 Co 元 素 ，RSD 小 于 0.98% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 


温 合金 标准 物质 ， 当 Co 元 素 含 
RSD 小 于 2. 97% ; 当 Co 元 素 含 






































中 含量 范围 在 0.10% ~20.0% 的 Co 元 素 。 





























表 6-12 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Co 的 准确 度 、 精 密度 试验 












































后 a 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 上 A 攻 | 
平均 值 | RSD | 回收 率 
编号 编号 牌号 测量 值 /回收 值 (% 
(%) En (%) | (%) | (%) 
My 1.040, 1.041, 1.037, 1.043,， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 1. 03 1. 045 0. 92 一 
1.054, 1.062, 1.036 

























































































































































































续 ) 
| a 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 加 入 人 本 的 人 . 
平均 值 RSD 可 疏 谈 
编号 编号 牌号 测量 值 / 回 收 值 (% ) 本 
(%) (%) (%) (%) 
和 0. 504 ,0.495, 0.497 ，0. 494 ， 
D379 -0.05g|GH4169 化 学 | GH4169 0. 515 0.503 | 1.88 
0.514, 0.515 
A38 
D146 GH334 1.49 1.437, 1.498, 1.470, 1.508, 1.444 | 1.471 | 2.14 
GH334 
77 -11 13. 044，13. 205 ，13. 197 ， 
D319 K405 13. 09 13. 159 | 0.53 
K5 -1 13. 208 ，13. 140 
A34 
D142 H167 二 0. 008 ，0. 007，0. 007，0. 007 0.007 | 6.90 
H167 
A8 -1 
D135 近 GH39 二 0.052, 0.052, 0.051, 0.051, 0.052 | 0.052 | 1.06 
GBW01641 镍 0.014, 0.013, 0.014,0.013, 
D384 et K418B 全 0.013 | 3.87 
基 高 温 合金 0.013 ，0. 013 
67 -10 4.911, 4.924, 4.858, 4.899, 4.896, 
D317 K403 4. 86 4.885 | 0.88 
K3 镍 馈 钴 钢 4.782, 4.915, 4.893, 4. 887 
3# 
D364 N -155 19. 91 19. 828 ，19. 994 ，19. 812 ，19. 895 19. 882 | 0.42 
N -155 
77 -11 8.064, 8.084, 8.161, 8.195, 
D323 K405 8.11 8.130 | 0.60 
K5 -5 8. 141, 8.136 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 9.98 |10.203, 9.920, 10.273, 9.692, 9.730 | 9.964 | 2.67 
1# DZ125 12.517, 12.384, 12.412, 12.617, 
D401 和 DZ125 12. 50 12. 504 | 0.82 
光谱 12. 514, 12.624, 12.378, 12.588 
5# DZ125 
D405 、 DZ125 三 9. 658 9.361, 9.514, 9.813, 9.587 | 9.587 | 1.75 
光谱 
M002 -2 = M002 = 10. 819，10. 624 ，10. 837 10.760 | 1.10 
回收 值 0.098 ，0. 099，0. 100 ，0. 103 ， 
034532 +1 一 K418 +0. 10 0.101 | 2.19 101.0 
0. 101, 0.098, 0.103, 0.103 
回收 值 0. 502，0. 499，0. 504 ，0. 503 ， 
034532 +2 一 K418 +0. 50 0.502 | 0.65 100.4 
0. 500，0. 504 ，0. 496 ，0. 506 
0813638 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0. 100，0. 101, 0.104, 0.100 | 0.101 | 1.87 101.0 
0813638 +2 一 IC6 +0.20 回收 值 0.206，0. 201, 0.203, 0.202 | 0.203 | 1.06 101.5 
030622 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0.098，0. 100, 0.104, 0.103 | 0.101 | 2.72 101.0 
030622 +2 一 IC6 +0. 20 回收 值 0. 197，0. 202 ，0. 201 0.200 | 1.32 100.0 
042469 一 新 单 晶 合金 | 一 9. 670，9. 392 ，9. 566 9.314 9.436 | 1.69 四 
038935 一 DD6 一 8.840，8.731，8. 837 8.803 | 0.70 二 
032725 一 K4002 一 9.977, 9.751, 9.944, 9.818 9.873 | 1.07 二 
9.361, 9.403, 9.218, 9.600, 
040736 一 In713C 一 9.415 | 1.21 = 
9.463, 9.378, 9.381, 9.513 
0613263 一 DD402 一 4.514, 4.562, 4.557, 4.534, 4.507 | 4.535 | 0.54 = 
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( 续 ) 
2 本 标准 值 / Co 228. 616nm 

测试 溶液 | 标准 物质 合金 加 入 值 平均 什 二 
平均 值 RSD 可 疏 谈 
编号 编号 牌号 测量 值 /回收 值 (% ) 

(%) (%) | (%) (% ) 
0610072 es GH710 14.676, 14.518, 14.795 14. 663 0.95 一 
041609 2 DD3 et 8.915, 8.981, 8.829, 8.970, 9.107 8. 960 1. 13 一 
0. 361 0.369, 0.368, 0.370, 
041805 = InCo718 2 0. 374 3. 27 a 
0.396, 0.378 
040733 一 一 Ni 基 合 金 一 9.710, 10.010, 9.939, 9.786, 9.788 | 9.847 1.25 一 
041276 = FRC26y 9. 129，9. 048 ，9. 134 ，8. 948 9.322 9. 120 1. 52 Ye 





11.011, 10.986, 11.024, 
040371 二 IC10 = 11.012 | 0.79 2 
10. 899，11. 140 





8.742，8.748，9. 068 ，8. 889 ， 
037103 eS K423 二 8.902 | 2.04 至 
8. 807, 9. 229 ，8. 832 





0.197, 0.192, 0.195, 0.187, 
0608219 = M509 > 0. 200 5.51 = 
0.213, 0.218, 0.205, 0.192 












































由 表 6-12 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Co 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 
质 ,， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 对 于 高 
温 合金 标准 物质 ， 当 Co 元 素 含量 范围 在 0.10% ~0.50% 时 ,回收 率 范 围 为 100.0% ~ 101.5% ， 
RSD 小 于 2.72% ; 当 Co 元 素 含量 范围 在 0. 50% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 2. 14% ; 当 Co 元 素 含量 
范围 在 35. 00% ~ 10.00% 时 ，RSD 小 于 2.67% ; 当 Co 元 素 含 量 范围 在 10. 00% ~ 20.00% 时 ， 
RSD 小 于 0. 82% 。 对 于 含量 范 于 在 0.1% ~1% 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 5. 51% ; 对 
于 含量 范围 在 1% ~5% 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 0. 54% ; 对 于 含量 范围 在 53% ~ 
10% 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ，RSD 小 于 2. 04% ; 对 于 含量 范围 在 10% ~16% 高 温 合金 样品 中 
的 Co 元 素 ，RSD 小 于 1. 10% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 
中 含量 范围 在 0. 10% ~20.0% 的 Co 元 素 。 

表 6-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Co 的 准确 度 、 精 密度 试验 


























































































































标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 标准 物质 合金 加 入 什 平均 什 
平均 值 RSD 或 
编号 编号 牌号 测量 值 /回收 值 (% ) 
(%) (%) (%) (%) 
1.062, 1.083, 1.107, 1.034, 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 1.03 1.052 | 3.28 = 
1.022, 1.009, 1.050 
D379 - 、 
DD GH4169 化 学 | GH4169 0. 515 0. 491，0. 480 ，0. 477 0.483 | 1.53 二 
.Ug 
A38 
D146 GH334 1.49 1.416, 1.418, 1.438, 1.426 1.425 | 0.70 一 
GH334 
77 -11 13.11, 12.95, 13.04, 13.13, 12. 86 ， 
D319 K405 13. 09 13.06 | 0.83 eS 
K5-1 13.21, 13.09, 13.06 
A34 0. 009，0. 010，0. 009，0. 009,， 
D142 H167 一 0.009 | 4.45 一 
H167 0. 009 ，0. 009 
A8 -1 
D135 二 近 GH39 一 0. 038 ，0. 038 0. 038 0.0 = 












































































































































( 续 ) 
a 次 遇 标准 值 / Co 228. 616nm 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 加 入 值 平均 什 
平均 值 RSD 可 疏 谈 
编号 编号 牌号 测量 值 / 回 收 值 (% ) MM 
(%) (%) (%) (%) 
67-10 4.995, 4. 820 ，4. 903 ， 
D317 K403 4. 86 4.914 | 1.21 一 
K3 镍 馈 钴 钢 4. 889, 4.952, 4.923 
3# 
D364 N-155 19.91 19.99, 20.19, 19. 81 20.00 | 0.95 一 
N -155 
3# DZ125 10.02, 10.12, 10.11, 10. 28 ， 
D403 DZ125 10. 07 10. 066 | 1.38 一 
光谱 9. 839, 10.12, 9.971 
77 -11 7. 967，7.983 ，8. 064 ，8. 236 ， 
D323 K405 8.11 8.096 | 1.46 一 
K5 -5 8.038, 8.268, 8.119 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 9. 98 10.05, 9.767, 9. 873, 9. 832 9. 88 1.23 = 
1# DZ125 12. 56, 12.66, 12.56, 
D401 DZ125 12. 50 12.50 | 0.85 
光谱 12.43, 12.38, 12.43 
回收 值 0.087 ，0. 090 ，0. 090 ，0. 092， 
034532 +1 一 K418 +0. 10 0.093 | 4.51 93.0 
0. 095 ，0. 098 ，0. 098 ，0. 097 
回收 值 0.487 ，0. 491 ，0. 484 ，0. 493 ， 
034532 +2 一 K418 +0.50 0.493 | 1.45 98.6 
0. 501, 0.487, 0.504, 0.497 
0813638 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0.096，0. 100，0. 097，0. 098 | 0.098 | 1.75 98.0 
0813638 +2 一 IC6 +0. 20 回收 值 0. 190，0. 196, 0.195, 0.193 | 0.194 | 1.37 97.0 
030622 +1 一 IC6 +0. 10 回收 值 0. 099，0. 099，0. 096，0. 099 | 0.098 | 1.53 98.0 
030622 +2 一 IC6 +0. 20 回收 值 0. 197，0. 197, 0.201, 0. 197 | 0.198 | 1.01 99.0 
041805 一 InCo718 一 0.353, 0.325, 0.332, 0.330, 0.325 | 0.333 | 3.48 一 


























由 表 6-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Co 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标 准 物 


质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Co 
元 素 含量 范围 在 0. 10% ~0.50% 时 ， 回 收 率 范 围 为 93.0% ~99. 0% ，RSD 小 于 4.51% ; 当 Co 元 


素 含量 范 














围 在 0.50% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 3.28% ; 当 Co 元 素 含 量 范围 在 5.00% ~ 10. 00% 时， 


RSD 小 于 1.46% ; 当 Co 元素 含量 范围 在 10.00% ~20.00% 时 ，RSD 小 于 0.95% 。 由 准确 度 和 精 
密度 数据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~20.0% 的 Co 元 素 。 














由 表 6-11 ~ 表 6-13 可 以 看 出 ， 月 
































金 中 含量 范围 在 0. 10% ~20.0% 的 Co 元 素 的 测定 。 


6.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 
































基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~ 20.0% 的 


Co 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 





用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
06-14。 
表 6-14 三 台 仪 器 测量 Co 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Co 228. 616nm Co 228. 616nm Co 228. 616nm 





检 出 限 (DL) (%) 





0. 000 38 


0.001 1 








0.001 2 
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由 表 6-14 可 以 看 出 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Co 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 001 2% ， 
远 低 于 高 温 合金 中 Co 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0. 1% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 
质量 分 数 低 至 0. 1% 的 Co 元 素 。 



































分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Co228. 616nm 、Co239. 892nm 、Co230. 786nm 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 结 果 表 明 高 温 合 金 中 
基体 元 素 和 共存 元 素 对 Co228. 616nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Co228. 616nm 作为 高 温 合金 中 Co 元 
素 的 分 析 线 ， 但 应 注意 Fe、Ni 基 的 匹配 。 

人 研究 了 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Co 的 影响 ， 人 研究 结果 表明 ， 王 水 溶解 方式 、 硫 酸 溶 
解 方式 、 氢 氟 酸 溶解 方式 均 可 以 将 高 温 合金 中 的 Co 元 素 溶 解 完 全 。 

人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Co 元 素 的 
影响 ， 结 果 表 明 ， 王 水 溶解 方式 、 硫 酸 溶 解 方 式 、 氧 气 酸 溶解 方式 均 可 以 将 高 温 合金 中 的 Co 元 
素 溶解 完全 ， 说 明 这 三 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Co 元 素 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~ 20. 0% Co 元素 基体 匹配 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 9， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

合成 浴 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标准 
物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Co 元 素 ， 对 于 质量 分 数 在 0. 10% ~ 20.0% 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 
合金 样品 中 Co 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数 
据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~ 20.0% 的 Co 元 素 ， 准 确 度 和 精密 度 
满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.001 2% ， 说 明 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 1% 的 Co 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 洲 解 法 或 硫酸 涂 解 法 或 氧 氟 酸 溶解 法 涂 解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 
以 在 Co 228. 616nm 准确 、 可 靠 地 测定 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.1% ~20% 的 Co 元 素 。 
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第 7 音 铀 基 、 铁 钼 基 凯 温 


7.1 实验 部 分 


7.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 











合金 中 铬 的 测定 


(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 


1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 





积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 














(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 


反 射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 15L/min， 
点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 











护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检 测 ， 


入 射 功率 1 050W， 
护 套 气流 量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 








(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 人 入射 功率 
1 300W， 反 射 功率 小 于 10W， Ts 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 








SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 











积分 时 间 1 ~5s (自动 )。 





(4) Thermo 公司 IRIS Me Ta AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 27. 12MHz， 入 射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 
in* ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 





2. 试剂 





除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 





























盐酸 : p 约 1. l9g/mL, 
硝酸 : p 约 1.42g/mL。 
硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
盐酸 : 1 +1。 

硫酸 : 1 +1。 

















铬 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 
250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

馈 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 



































称 取 0. 500 0g 纪 


眶 














铬 95% ) 于 


低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 


移 取 20. 00mL 铬 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 














中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 和 








包 内 标 涂 液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1)， 


























镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 


称 取 0. es 氧化 包 (Y,0;， 质量 








用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 











量 分 数 不 小 于 
冷却 后 移入 


称 取 10.0g 纯 钊 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
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400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移 和 人 1 000mL 容量 瓶 中 ， 
补 加 60mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


7.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Cr 267.71nm 或 Cr 284. 32nm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTTMA IIC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360.073nm 和 了 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 )。 


7.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反 
应 停止 ， 冷却， 加 入 10nmL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 高 温 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 此 时 若 有 碳化 物 未 
被 破坏 ， 则 滴 加 硝酸 再 蒸发 至 冒 烟 ， 反 复 进 行 至 碳化 物 全 部 破坏 为 止 。 稍 冷 ， 缓 慢 加 入 40mL 
水 ， 低 温 加 热 至 盐 类 溶解 ， 冷 却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 ， 加 入 $. 00mL 包 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 


7.2 结果 与 讨论 
















































































7.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 铬 的 光谱 干扰 研究 

1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 各 试验 溶 渡 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
7-1。 














表 7-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 









































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 

AT=]% 和 = Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01，0. 001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0.01，0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0. 001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 






























































( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
HaPo4 -1 HaPO4 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20 ，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20 ，100 
2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

















(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Cr 的 光谱 干扰 将 表 7-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTL 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Cr 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 对 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 Cr 的 光谱 干扰 情况 见 表 7-2。 
表 7-2 高温 合金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 











































































































































































































共存 共存 元 素 含量 Cr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 范围 (%) 267.716 283. 563 284. 325 

Al 0.05 ~7 可 用 可 用 加 

B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 月 

Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 

Ce 0.005 ~0.1 可 用 可 用 

Co 0.1 ~16 可 用 可 用 5 

Cr 0.1 ~27 一 -= 一 

Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 

Fe |0.05 ~10，Fe 基体 可 用 L2.3x10-5 (283.572)? L1.8x10-5 (284.331) 
Hf 0.01 ~0.5 可 用 可 用 加 

Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 B3.3 x1075 

Mo 0.1~12 可 用 可 用 加 

Mn 0.01 ~15 L3.4x10-5 (267.726) 可 用 加 

Nb 0.1~3 可 用 可 用 加 

7 干扰 小 (267.706) ， 干扰 小 (283. 554 ) ， 工 干 扰 小 (284. 326 ，284. 300) ， 

Re0. 1 以 下 可 用 % Re0. 1 以 下 可 Re0.1 以 下 可 用 
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( 续 ) 

共存 共存 元 素 含量 Cr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 范围 (%) 267.716 283. 563 284. 325 

Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 

Ti 0.1~7 可 用 可 用 

Si 0.05 ~1 可 用 可 用 日 

W 0.1~16 可 用 1L7.6x10-4 (283.563) 

V 0.05 ~5 可 用 可 用 四 

0.01 ~0.1 可 用 可 用 日 

Zr 0. 005 ~0.2 可 用 L2.4x10-4 (283. 566 ) 

Ni 基体 可 用 可 用 日 

QL 表示 存在 谱 线 重 炙 干扰 ，( ) 前 的 数字 为 谱 线 重 炙 干扰 水 平 0 (A,) ，( ) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 单 位 

为 nm。 











@ 当 高 温 合 金 中 共存 元 素 Re 质量 浓度 在 0. 1mg/mL 以 下 时 对 Cr 元素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 
根据 表 7-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 7-3。 
表 7-3 高温 合金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 


















































































































































































































































































































































































































































































































































共存 在 高 温 合 金 中 的 最 Cr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 大 影响 含量 (% ) 267.716 283. 563 284. 325 
Al y 可 用 
B 0.2 可 用 
Ca 0.1 加 加 可 用 
Ce 0.1 可 用 
Co 16 回 加 可 用 
Cr 27 可 月 可 月 可 用 
Cu 1 加 唱 可 用 
Fe 40 19.2 x10- L7.2x10-4 
Hf 5 可 用 
Mg 0.1 可 用 
Mo 12 可 用 
Mn 15 L5.1x10-4 可 用 
Nb 3 吕 可 可 用 
Re 7 可 用 
Ta 8 加 9 可 用 
Ti 学 昌 可 可 用 
Si 1 回 加 可 用 
16 10. 012 可 用 
V 3 可 用 
0.1 加 加 可 用 
Zr 0.2 14.8 x10™5 可 用 
Ni 70 加 加 可 用 
QL 表示 存在 谱 线 重 准 干 扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 谱 线 重 又 干扰 程度 。 
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(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 

Cr 的 光谱 干扰 “将 表 7-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 

型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Cr 六 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 

分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 徐 加 

放大 人 处理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 
所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 Cr 的 光谱 干扰 情况 见 表 7-4。 
表 7-4 高 温 合 金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 






























































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































共存 共存 元 素 含量 Cr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 范围 (%) 283. 568 284. 325 267.716 357. 867 205. 560 206. 158 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 日 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 可 月 日 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 日 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 可 月 
Cr 0.1 ~27 一 一 一 一 一 一 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
可 Fe 背景 干扰 | Fe 背景 干扰 | Fe 背景 干扰 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 小 ,0.1 以 下 小 ,0.1 以 下 小 ,0.1 以 下 | ”可 用 
0.1 以 下 可 用 二 
可 用 可 用 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 昌 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 6 
Mn 背景 干扰 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 小 ，0.01 可 用 四 
以 下 可 用 
Mo 峰 干 扰 ， _ 要 Mo 峰 干 扰 ， . 
Mo 0.1~12 0.1 以 下 可 用 可 用 可 用 0.1 以 下 可 用 昌 
Nb 0.1~3 ed ee ad ie ev 可 用 机 ns 
0.1 以 下 可 用 0.1 以 下 可 用 0.1 以 下 可 
下 可 用 可 用 
四 _ 背景 干扰 ，| Ni 峰 干 扰 ，INi 背景 干扰 小 ， 
下 和 Wn a We. 可 用 不 可 用 | 0.1 以 下 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 日 
本 Ti 背景 峰 干扰 ， 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 0.1 以 下 可 用 
V 0.05~5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 日 
叉 背 景 干 扰 | W 背景 干扰 
W 0.1~16 可 用 可 用 可 用 小 ，0.1 以 下 小 , 0.1 以 四 
可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 日 
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(3) Thermo IRIS Intrepid 工 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Cr 的 光谱 干扰 ”将 表 7-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 Cr 六 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适当 双 加 放大 人 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 Cr 的 光谱 干 
扰 情 况 见 表 7-5。 

表 7-5 ”高温 合 金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 








































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































共存 此 存 元 素 含量 Cr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 范围 (%) | 267.716 283. 568 284. 325 284. 948 318. 070 359. 349 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
B |0.005~0.2 可 用 可 用 可 可 可 用 
Ca | 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
Ce | 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 可 可 用 
Co | 0.1~16 可 用 可 用 可 可 a 上 
0.1 以 下 可 用 359. 344 不 可 用 
Cr 0.1 ~27 一 一 一 一 一 一 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 可 可 可 用 
Fe 基体 为 1. 0mg/mL 
0 Dd Fe 背景 干扰 | 1283. 575 Fe 背景 干扰 时 存在 谱 线 干扰 ， 干扰 
Fe Pet ”| 小, 0.1 以 | 处 0.001 Cr 可 用 小 ,0.1 以 | 谱 线 为 283.575nm， 可 用 
下 可 用 不 可 下 可 用 无 法 分 析 含 量 ; 
0.001mg/mL 的 Cr 元 素 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 可 可 可 用 
Mg 背景 干扰 | Mg 背景 干扰 
Mg | 0.01 ~0.1 可 用 可 用 小 , 0.1 以 下 | 小 ,0.1 以 下 可 用 
可 可 
Mn | 0.01 ~15 可 用 可 用 可 可 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 可 四 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 可 可 用 
Ta | 0.05~8 可 用 可 用 可 0 ， 可 用 
0.1 可 用 
二 0.1~7 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
V | 0.05~5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 se 
0.01 以 下 可 
0.1~16 可 用 可 用 可 可 昌 可 用 
Y | 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 可 可 用 
Zn | 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 可 可 用 
Zr |0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 可 日 可 用 
L267.715 处 
HPO,| 5.0% 0. 001Cr 可 用 可 可 可 用 
不 可 用 
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(4) 各 仪器 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 7-2 ~ 表 7-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进 行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Cr 元 素 各 分 析 谱 线 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 7-6。 
表 7-6 各 仪器 对 Cr 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 


































































































Cr 元 素 的 分 析 谱 线 
仪器 
283. 568nm 284. 325nm 267.716nm 357. 867nm 205. 560nm 206. 158nm 
HJY ACTIVA 可 用 可 用 可 用 一 一 三 
Nb、Mn 、Fe 
PE OPTIMA Ee 可 用 可 用 Mo 干扰 Ni 干扰 可 用 
十 所 
Thermo IRIS Fe 干扰 可 用 可 用 ES A 






































由 表 7-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 C1267. 716nm 和 C1284. 325nm 的 
光谱 干扰 较 小 ， 因 此 应 采用 C1267. 716nm 和 Cr284. 325nm 作为 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Cr 元 素 
的 分 析 谱 线 ， 进 行 高 温 合金 中 Cr 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


7.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶液 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Cr 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶 
液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 )， 
容量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方 式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Cr 元 素 标 准 溶 液 和 镍 基 
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体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 








算 ) ， 容 量 


(3) 氢气 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 

















Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
表 7-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Cr、Ni 元 素 的 含量 














机 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
按 氢 氛 酸 涂 解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Cr 元 素 标 准 溶 
液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 























测试 溶液 编号 Cr (%) Ni (%) 
Sl 0 60 
K2 0.10 60 
Kl 10. 00 60 
S2 20. 00 60 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 
仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 


谱 线 . C1267. 716nm。 


积分 时 间 : 5s。 


(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶 角 























列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 


7-8。 


(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶 角 




















列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 


7-8。 











由 线 ， 议 








坚 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 


坚 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 


(4) 氧 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧气 酸 盗 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
































用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
折线 ， 测 量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Cr 元素， 分 析 结 果 见 表 








用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
I 量 硫 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Cr 元素, 分析 结果 见 表 





用 氢 氟 酸 溶解 法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 氢气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Cr 元 素 ， 分析 

















结果 见 表 7-8。 
表 7-8 三 种 溶解 法 在 Cr267.716nm 处 测定 Cr 元 素数 据 比 较 
测试 溶液 标准 物质 合金 标准 值 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 硫酸 溶解 法 
编号 编号 牌号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A2 -2 
D133 GH4033 19. 86 19.72, 19.45 19. 88, 19.71 19. 69，19. 83 
GH33 
AS -2 
D134 GH2036 12. 42 11.95, 12.06 12. 20，12. 08 12.46, 12.61 
GH36 
A8 -1 
D135 a GH3039 20. 33 18. 91, 18.98 20. 47，20. 56 20. 30，20. 36 
A42 
D139 GHI105 14.95 14. 80 ,14.75 15.00, 14.91 14. 81 
H105 
A35 
D143 9 GH4169 19.27 19. 11, 19.14 19. 30 ，19. 31 19. 2 


























































































































( 续 ) 
测试 溶液 标准 物质 合金 标准 值 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶 解法 硫酸 溶解 法 
编号 编号 牌号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A43 
D144 GH4220 9. 592 9. 62，9.72 9. 449 ，9. 612 9.47，9. 57 
H220 
第 20 号 
D145 | .. GH2302 10. 54 10. 51, 10. 34 10. 44 ，10. 45 10.35, 10.46 
高 温 合金 CH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 9.6 9.47, 9.46 9.64, 9.70 9.57, 9.58 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 14. 04 13.76, 13.71 14. 07，13. 96 14.08, 13.89 
合金 617 
160 
D177 H44 高 温 GH3044 24. 86 24. 39，24. 13 24. 61 24.71，24.72 
合金 868 
205 
D219 铁 镍 基 高温 GH1140 23. 15 23. 07, 22. 91 22. 86 ，23. 28 23. 07，23. 04 
合金 GH140 
215 
D226 铁 锦 基 高 温 合金 | GH1035 23.0 22.71, 22. 57 22. 97，23. 11 22. 99，23. 15 
GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 16. 81 15. 98 ，16. 06 16. 26, 16.38 16.71, 16.61 
GH30 
6952 
D257 GH3128 19. 94 19. 60, 18. 89 19. 51, 19.89 19.75 
GH128 
67 -10 
D317 K403 10. 89 10. 71，10. 73 10.77，10.79 10. 90，10. 96 
K3 锦 铬 钴 钢 
77 -11 
D321 K405 10. 06 9.92, 9.96 9.99，9.98 9.98, 9.97 
K5 -3 
A1021 
D340 GH2132 17. 53 17. 30，17. 51 17.39, 17.36 17.38, 17.42 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 15. 56 15. 25 ，15. 41 15. 59 15. 59，15. 32 
GBW01641 
D384 区 K418B 12. 81 12. 67，12. 72 12.74, 12.75 12. 85 ,12. 83 
镍 基 高 温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 8. 64 8.46, 8.41 8.66, 8.56 8.64, 8.56 
D379 GH4169 化 学 GH4169 18.59 18. 21，18. 08 18.62, 18.71 18.73, 18.52 
M002 -1 一 MO02 一 8. 14，8.06 8.23，8. 18 8.18，8. 04 
030088 一 DZ4 一 9. 17，9. 07 9.26, 9.22 9.11, 9.05 
030183 一 K424 一 9. 27，9. 25 9.37，9.38 9.38 ，9. 25 
030622 一 IC6 二 0.021，0. 021 0.018 8，0.017 4 0. 026 ，0. 010 
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( 续 ) 
测试 溶液 标准 物质 合金 标准 值 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 硫酸 溶解 法 
编号 编号 牌号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (和 % ) 测量 值 (% ) 
032725 一 K4002 = 8. 88 ，8. 87 8.95，8. 98 8.67，8. 68 
034532 一 K418 一 12. 46 ，12. 47 12.31，12. 40 12. 57，12. 50 
036764 一 GH3044 一 一 一 一 
037103 一 K423 一 14. 70，14. 63 14. 38 ，14. 50 14.72, 14. 81 
037935 一 DZ22 一 8.71，8.67 8.79，8.92 8.55，8. 55 
038916 一 GH710 一 18. 12，17. 91 18.01，17. 99 18.29，18. 18 
038936 一 DD6 一 4.33, 4.35 4.31, 4.26 4.32，4. 33 
040371 一 IC10 一 6. 56, 6.53 6. 60，6.70 6. 50, 6. 52 
040736 一 In713C 二 13. 33 ，13. 67 13.76，14. 15 13.75, 13.71 
041670 一 DD3 一 9. 40，9.38 9.25，9.41 9.51，9.51 
041805 一 InCo718 一 18. 19，18. 16 18. 62 ，18. 46 18. 60，18. 43 
042471 一 单 晶 合金 一 2. 11 ，2. 14 2.11，2. 10 2.08，2. 10 
043409 一 GH742 一 10. 82 ，10. 87 10. 82 ，10. 89 10. 81 ，10. 75 
044823 一 FRC26 = 0 4.78, 4.68 4.71, 4.79 
4.77, 4.76, 4.76 
GH188 一 GH5188 二 22. 16，22. 01 21. 96，21. 85 21.58，21.79 
GH1140 一 GH1140 一 21. 32，21. 43 21.10，21. 12 21.38，21. 38 
0608219 一 M509 一 20. 59 ，20. 64 21.39，21. 80 23. 62 23. 86 
0609202 一 K417 一 9. 15 ，9. 06 9.01, 8.99 9.16, 9.09 
0610072 一 GH710 二 17. 62, 17. 63 17. 82 ，17. 47 17.77，17. 62 
0612131 一 GH720Li 一 15. 87，15. 73 15. 84, 15.72 15.73, 15.76 
0613263 一 DD402 一 7.37, 7.41 7.44, 7.50 7.47, 7.34 
焊丝 
0613955 一 i 一 14.73 ，14. 13 15. 12 ，15. 06 15. 04 14.10 























由 表 7-8 可 以 看 出 : 

1) 这 三 种 溶解 法 的 介质 溶液 对 不 同 标准 物质 影响 不 同 。 基 本 不 受 溶解 法 影响 的 有 : D144、 
D321、D145、D384、M002 -1 等 标准 物质 ， 其 含 碳 量 分 别 为 : 0.058% 、0. 178% 、0. 142% 和 
0. 027% (M002 -1 含 碳 量 未 知 ) 。 

2) 部 分 标准 物质 经 过 氧气 酸 溶解 法 或 硫酸 溶解 法 溶解 后 分 析 结 果 接 近 真 值 。 如 : DZ125、 
GH4169、D172 、D174 、D356 、D139、D177、D135， 其 含 碳 量 分 别 为 : 0.033% 、0. 019% 、 
0. 032% 、0. 44% 、D356 含 碳 量 未 知 、0. 134% 、0. 036% 和 0. 059% 。 

3) 部 分 标准 物质 必须 经 硫酸 溶解 法 溶解 后 才能 得 到 准确 分 析 结 果 。 如 D317 、D245 、D133 、 
D143、D257、D226、D219、D340 等 ,其 含 碳 量 分 别 为 : 0.135% 、0.189%、0.043% 、 
0.077% 、0.03% 、0. 13% 、0. 10% 和 0. 027% 。 

4) 其 中 部 分 标准 物质 经 氢气 酸 溶 解法 和 硫酸 溶解 法 溶解 后 分 析 结 果 相 差 较 大 。 如 GH4169、 
D134、D174、D356、D340 、D245 、D257 、D177 、D135 ， 必 须 经 过 硫酸 溶解 法 溶解 才 可 以 得 到 准 
确 的 分 析 结 

因此 ， 即 便 是 标准 物质 中 含 碳 量 不 高 也 必须 经 硫酸 溶解 法 溶解 ， 如 D133 ( 含 碳 量 
0.043% ) 。 这 是 由 于 在 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 有 碳化 铬 的 存在 ， 这 时 用 硫酸 冒 烟 滴 加 硝酸 的 
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方式 可 以 破坏 碳化 物 ， 使 Cr 完全 溶解 在 溶液 中 ， 因 此 在 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 最 好 用 硫酸 冒 
烟 加 入 硝酸 的 硫酸 溶解 方法 溶解 样品 中 测量 元 素 Cr。 所 以 对 于 Cr 元 素 的 测定 应 采取 硫酸 冒 烟 的 
方式 溶解 样品 。 


7.2.3 基体 对 铬 准确 度 的 影响 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 无 基体 测试 溶液 的 配制 ”分 别 在 6 个 150mL 烧杯 中 加 入 适量 Cr 元 素 标准 溶液 ， 使 容量 
瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-9 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 入 
200mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 $. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 定 容 。 按 此 步骤 平行 处 理 


oR 


空白 溶液 ， 定 容 。 





























表 7-9 无 基体 测试 溶液 中 元 素 的 含量 























测试 溶液 编号 Cr (%) 

S1 0 

Kl 0.10 
K2 1.00 
K3 5.00 
K4 10. 00 
K5 15. 00 
K6 20. 00 








(2) 样品 测试 溶液 的 配制 ” 称 取 0.100 0g 牌号 为 IC6、DZ125、DD6、K3、H37、K418、 
H220 和 1J79 合金 的 样品 或 标准 物质 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 溶 
解 ， 溶 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) 、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 
破坏 碳化 物 ， 冷却 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 
加 入 5.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 定 容 。 

2. 工作 条 件 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP-AFS 发 射 光 谱 仪 。 

3. 测量 

分 别 用 表 7-9 中 无 基体 测试 溶液 在 C1267. 716nm 处 测量 并 绘制 工作 曲线 ， 再 测量 样品 测试 溶 
液 中 的 Cr 元素 ,测量 结 果 见 表 7-10。 

表 7-10 样品 测试 溶液 中 Cr 的 测量 结果 




























































































标准 值 / 加 入 值 
合金 牌号 | 样品 测试 溶液 编号 | (%) 测量 值 (% ) 可 收 值 ( % ) 备 注 
O 
030622 -1 一 0. 028 一 
样品 平均 值 为 
030622 -2 一 0.010 一 和 
030622 -3 一 0.013 一 
IC6 

030622 +1 +0. 10 0. 160 0. 143 一 
030622 +2 +0. 50 0. 547 0. 530 一 
030622 +3 +10. 00 10. 080 10. 063 一 
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( 续 
标准 值 / 加 入 值 
合金 牌号 | 样品 测试 溶液 编号 | (9% ) 测量 值 (% ) 回收 值 (和 ) 备 注 
OO 
学 标 样 -1 8. 64 8. 722 一 
样品 平均 值 为 
学 标 样 -2 8. 64 8. 689 至 下 
8.718 
学 标 样 -3 8. 64 8.742 一 
DZ125 
学 标 样 +1 8. 64 +2. 00 10. 668 1. 949 
学 标 样 +2 8. 64 +4. 00 12. 742 4. 024 二 
学 标 样 +3 8. 64 +6. 00 14.759 6. 041 一 
038936 -1 四 4. 423 
样品 平均 值 为 
038936 -2 E 4. 417 = a 
038936 -3 = 4. 500 = 
DD6 
038936 +1 +1.00 5. 600 1. 153 一 
038936 +2 +2. 00 6. 539 2. 092 一 
038936 +3 +4. 00 8. 452 4. 005 一 
学 标 样 -1 10. 06 10. 022 = 
样品 平均 值 为 
学 标 样 -2 10. 06 10. 013 一 
10. 008 
学 标 样 -3 10. 06 9. 990 = 
K3 
学 标 样 +1 10. 06 +1. 00 11. 041 1. 033 = 
学 标 样 +2 10. 06 +3. 00 12. 976 2. 975 
学 标 样 +3 10. 06 +5. 00 15. 045 5. 037 < 
学 标 样 -1 14. 04 13. 880 二 
样品 平均 值 为 
学 标 样 -2 14. 04 13. 884 一 2 
13. 857 
学 标 样 -3 14. 04 13. 808 一 
H37 
学 标 样 +1 14. 04 +0. 10 14. 032 0. 175 二 
学 标 样 +2 14. 04 +0. 50 14. 413 0. 556 一 
学 标 样 +3 14. 04 +1. 00 14. 994 1. 137 一 
学 标 样 -1 12. 81 12. 808 
样品 平均 值 为 
学 标 样 -2 12. 81 12. 840 二 加 
12. 824 
学 标 样 -3 12. 81 13. 340 污染 
K418 
学 标 样 +1 1.81 +1.00 13. 830 1. 006 一 
学 标 样 +2 12. 81 +1.50 14. 372 1. 548 二 
学 标 样 +3 12. 81 +2. 00 14.752 1. 928 = 
学 标 样 -1 9. 592 9. 606 一 po 
学 标 样 - 9. 592 9. 580 二 
9. 593 
0 学 标 样 - 9. 592 9. 592 二 
学 标 样 +1 9. 592 +0. 50 10. 155 0. 562 = 
学 标 样 +2 9. 592 +1. 25 10. 860 1.267 二 
学 标 样 +3 9. 592 +4. 00 13. 608 4.015 一 






























































































































































( 续 ) 
标准 值 / 加 入 值 
合金 牌号 | 样品 测试 溶液 编号 on 和 测量 值 (% ) 可 收 值 (% ) 备 注 
学 标 样 -1 0. 466 0. 476 一 
学 标 样 -2 0. 466 1. 222 污染 样品 平均 信 为 
0. 466 
学 标 样 -3 0. 466 0. 456 2 
1J79 
学 标 样 +1 0. 466 +0. 50 1. 052 0. 586 一 
学 标 样 +2 0. 466 +1. 00 1. 506 1. 040 = 
学 标 样 +3 0. 466 + 13. 00 13. 460 12. 994 
由 表 7-9 的 回收 结果 可 以 看 出 ， 回 收 值 与 加 入 值 有 差异 ， 绝 大 部 分 偏 高 0. 005% ~0. 153%， 
个 别 偏 低 0.006% ~0. 072% 。 因 此 认为 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 高 温 合金 中 的 Cr 元 素 时 ， 对 数 











据 影响 趋势 不 一 致 ， 必 须 考 虑 用 有 基体 的 工作 曲线 进行 测量 。 
7.2.4 两 种 工作 曲线 比较 


1. 工作 条 件 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP-AFS 发 射 光 谱 仪 。 

2. 工作 曲线 溶液 的 配制 

(1) 镍 基体 匹配 工作 曲线 溶液 的 配制 ”分 别 在 6 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 适量 Cr 元 素 标 准 溶 
液 和 5mL 镍 基体 溶液 (10mg/mL) ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-11 ( 按 元 素 含量 为 100% 
时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 样品 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 
预先 加 入 $. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 定 容 。 

(2) 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 溶液 的 配制 ”分 别 在 6 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 适量 Cr 元 素 标准 
溶液 和 5mL 镍 基体 溶液 (10mg/mL) 、2mL 铁 基 体 溶液 (10mg/mL) ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含 
量 同 表 7-11 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 样品 测试 溶液 配制 方 
法 平行 处 理 的 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 5.00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 定 容 。 

3. 工作 曲线 线性 试验 
用 镍 基体 匹配 工作 曲线 溶液 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ,测量 镍 基体 匹配 工作 































































































曲线 溶液 和 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 溶液 ， 结 果 见 表 7-11、 表 7-12。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 
0. 10% ~15. 0% 间 测 量 的 Cr 工作 曲线 线性 关系 良好 。 
表 7-11 镍 基体 匹配 工作 曲线 测定 Cr 的 线性 试验 





























分 析 谱 线 [作出 线 系 列 党 液 合 大 ( 吧 
工作 曲线 下 相关 系数 
/nm Sl S6 SS S4 3 S2 
镍 基体 267.716 0 0.10 1.00 5.00 10. 00 15. 00 0.999 99 























表 7-12 镍 基体 、 铁 镍 基体 两 条 基体 匹配 工作 曲线 测定 Cr 的 含量 数据 对 比 





分 析 谱 线 /nm 加 入 值 (%) 





0.10 1.00 5.00 10. 00 15.00 





测量 值 镍 基体 0. 119 1. 007 5. 024 10. 090 15. 128 





267.716 




















(%) 铁 镍 基体 0. 111 1. 009 5. 044 10. 114 15. 080 
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由 表 7-12 可 以 看 出 ， 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 测量 铁 镍 基体 匹配 含量 范围 在 0. 10% ~15. 00% 
的 Cr 元素 工作 曲线 点 ， 测 量 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 说 明 样品 中 铁 含量 小 于 20% 时 ， 可 以 用 镍 基 
体 或 铁 镍 基体 匹配 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~15. 00% 的 Cr 元 素 的 测定 。 结 合 光 谱 和 干扰 
研究 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Cr 的 光谱 干扰 情况 ， 镍 基 合 金 中 Fe 元 素 对 C1267. 716nm 
有 光谱 (背景 ) 干扰 ， 因 此 ， 当 测量 高 温 合金 样品 中 铁 含量 范围 大 于 20% 以 后 ， 最 好 采用 铁 镍 
匹配 的 方式 进行 铬 元 素 的 测定 。 
7.2.5 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 铬 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 和 精密 度 、 准 
确 度 试 验 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不同 仪 器 的 工作 条 件 见 表 7-13。 
表 7-13 三 台 仪 器 的 工作 条 件 









































































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 25. Olbf/ in? 
谱 线 /nm 267.716 267. 716, 284. 325 267. 716 ，284. 325 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 


2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 若干 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 镍 基体 涂 液 ， 同 时 加 入 适量 Cr 元 素 标 准 溶液， 使 容量 瓶 
中 分 析 元 素 的 含量 同 表 7-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 下 面 
的 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 $. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/ 
mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合 金 样 品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 7-15 ~ 表 
7-17) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 溶 解 ， 溶 解 停 
止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) 和 5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 
物 ， 冷却 ， 加 入 40mL 水， 加热， 溶解 完 全 后 冷却 ， 移 入 数 个 相应 200mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 
加 入 5. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 名。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 7-14。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 0. 10% ~ 20.00% 间 测 量 的 Cr 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测 量 要 求 。 
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表 7-14 各 仪器 分 析 Cr 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 






































































































































分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Cr 267.7 0. 999 97 1.000 0 0. 999 90 
Cr 284.3 一 0. 999 89 0. 999 95 
5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Cr 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 7-15 ~ 表 
7-17。 
- 器 测量 Cr 妇 度 、 精 密度 试验 
表 7-15 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Cr 的 准确 度 、 精 密度 试验 
a 和 标准 值 Cr 267.716nm 
测试 溶液 | ”标准 物质 合金 牌号 | /加 入 人 i 一 
编号 编号 合金 件 卫 测量 值 平均 值 RSD 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
GBWO1501 0.463 ,0. 465 ，0. 465 ，0. 465 ， 
D16 a 1J79 0. 466 0. 469 3.01 
精密 合金 1J79 0. 501, 0.466, 0.460 
152 -2 8.415 , 8. 380 ,8. 428 ，8. 393 ， 
D376 GH4049 8. 43 8. 399 0.21 一 
GH49 8.389，8. 382 ，8. 407 
A43 9. 360 ,9. 639，9. 655 ，9. 644 ， 
D144 GH4220 | 9.592 9. 598 1. 13 三 
H220 9. 620, 9. 595, 9. 676 
8.570 ,8. 621, 8.674, 8.599, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 8. 64 8. 634 0. 45 一 
8. 655 ，8. 649，8. 671 
151 -2 
9. 640，9. 607，9. 657，9. 617 ， 
D172 GH49 镍 基 | GH4049 9. 60 9. 639 0. 27 
os 9.622, 9.645, 9. 684 
高 温 合 金 
77 -11 10. 051 ，10. 039 ，10. 074 ，10. 116, 
D321 K405 10. 06 10. 084 0. 30 一 
KS -3 10. 113 ，10. 090 ，10. 105 ， 
YSBC11515 10. 809 ,10. 882 ，10. 860 ，10. 909，， 
D129 K403 10. 92 10. 841 0. 46 一 
K3 10. 829，10. 840 ，10. 757 
67 -10 10. 864，10. 864, 10.777, 10. 864 ， 
D317 K403 10. 89 10. 822 0. 43 一 
K3 镍 铬 销 钢 10. 864，10.777 ，10777 
第 20 号 高 温 10.455, 10. 408 ，10. 537, 10. 505 ， 
D145 GH2302 10. 54 10. 461 0. 62 
合金 CH302 10. 394, 10. 392, 10. 534 
157 
a 13.970，13.969,，13.950，13. 982 ， 
D174 H37 高 温 GH4037 14. 04 14. 000 0. 30 
14. 003 ，14. 020 ，14. 085 
合金 617 
A5 -2 12. 338 ，12. 370，12. 300，12. 370， 
D134 GH2036 12. 42 12. 353 0. 57 一 
GH36 12. 340，12. 312 ，12. 440 
GBW01641 12. 889, 12.721, 12.820, 12.718, 
D384 i K418B 12. 81 12. 775 0. 57 二 
镍 基 高 温 合 金 12. 834, 12.740, 12.700 
A42 14. 865, 14.880, 14.872, 14. 893, 
D139 CHI105 14. 95 14. 888 0. 16 一 
H105 14. 935, 14.870, 14.898 
.460, 15.504, 15.440, 15.490, 
D356 IN738 -1 K438 15. 56 15. 502 0. 37 一 
15. 570, 15.587, 15.460 
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Cr 267.716nm 
















































































Se a 标准 值 
测试 溶液 | ”标准 物质 信人 金牌 号 | /加 入 人 i > 
编号 编号 合金 租 卫 测量 值 平均 值 RSD 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
6925 16.772, 16. 680 ，16. 742 ，16. 883 ， 
D245 GH3030 16. 81 16. 812 0. 56 一 
GH30 16. 925, 16.773, 16.909 
Al1021 17.525，17. 420 ，17. 290 ，17. 450 ， 
D340 CH2132 17. 53 17. 408 0. 47 二 
GH132 -32 -4 17. 310, 17.414, 17.450 
A35 19. 300，19. 219 ，19. 177,19. 249 ， 
D143 GH4169 19. 27 19. 219 0. 24 = 
H169 19. 170, 19. 189, 19. 227 
、 18. 493 ，18. 480 ，18. 427，18. 460， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 18. 59 18. 463 0.11 一 
18. 460，18. 467，18. 454 
A2 -2 19. 909，19. 824 ，19. 823 ，19. 922 ， 
D133 GH4033 19. 86 19. 851 0. 30 一 
GH33 19. 747, 19. 846, 19. 886 
A8 -1 20. 235, 20. 351, 20. 294 ，20. 455 ， 
D135 GH3039 | 20.33 20. 370 0. 40 二 
H39 20. 448 ，20. 402 ，20. 405 
6922 20. 649，20. 560 ，20. 548 ，20. 577 ， 
D242 GH3030 | 20.56 20. 546 0. 35 一 
GH30 20. 442 ，20. 583 ，20. 463 
4. 32 4.330, 4.304, 4.342, 4.321, 
038936 = DD6 二 4.315 0. 52 一 
(ICPY ) 4. 309，4. 324，4. 273 
6.557, 6.540, 6.555, 6.574, 
040371 一 IC10 二 6. 563 0. 20 一 
6. 577, 6. 568 ，6. 573 
7. 52 7.486, 7.437, 7.483, 7.504, 
0613263 一 DD402 7. 501 0. 58 > 
(ICP) 7. 583 ，7. 503 ，7. 514 
8. 68 8.810，8. 832 ，8.759 ，8. 703 ， 
037935 三 DZ22 8.781 0.51 = 
(ICP) 8. 788, 8. 816 ，8. 756 
8. 888 8. 858 ，8. 902 ，8. 840 ，8. 850 ， 
032725 = K4002 8. 867 0. 32 = 
(ICP) 8. 855, 8. 851, 8.912 
9. 14 9.197, 9.213, 9.161, 9.230, 
030088 DZ4 9. 208 0. 26 
(ICP) 9. 205, 9.217, 9. 234 
8. 86 8. 805 ，8. 880 ，8. 814， 
034273 二 K465 8. 835 0. 45 一 
(化 学 法 2 ) 8. 804，8. 815, 8. 890 
9. 04 9. 136 ，9. 062 ，9. 146 ，9. 097， 
0609202 二 K417 9. 101 0. 43 一 
(ICP) 9. 080 ，9. 050 ，9. 137 
9. 54 9. 473 ，9. 460 ，9. 472 ，9. 404， 
030181 es K424 ee 9. 422 0. 48 
(化 学 法 ) 9. 373 ，9. 372 ，9. 397 
9. 60 9. 629，9. 474 ，9. 549 ，9. 574 ， 
041670 es DD3 9. 537 0. 56 
(ICP) 9. 514, 9.537, 9.484 
10. 99 10. 832 ，10. 820，10. 910 ， 
043409 二 GH742y - 10. 884 0. 44 
(ICP 法 ) 10. 884，10. 925 ，10. 932 
10.18 |10.145, 10.157, 10.114, 10.040, 
034641 一 K405 10. 103 0. 41 
(化 学 法 ) 10.071, 10.114, 10.082 
11.77 |11.649, 11.602, 11.602, 11.602, 
036734 K418B 11. 589 0.46 











(化 学 法 ) 





11. 556, 11.486, 11.626 















































































































































( 续 ) 
ee a 标准 值 Cr 267.716nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、 攻 ee 一 
编号 编号 合金 牌号 | /加 入 值 测量 值 平均 值 RSD 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
12. 593, 12.612, 12.611, 12. 565, 
034532 一 K418 一 12. 621 0.41 一 
12. 591, 12.653, 12.722 
12.91 |12.945, 12.894, 13.004, 12. 829, 
0800752 2 FGHo5 12. 889 0. 61 一 
(化 学 法 ) 12. 816, 12.795, 12. 895 
13.85 |13.919, 13.967, 13.962, 13.966, 
040736 一 In713C We 13. 946 0. 14 = 
(化 学 法 ) 13. 936, 13. 836, 13.935 
14.65 |14.595, 14.618, 14.618, 14.642, 
037103 一 K423 四 14. 585 0. 35 
(化 学 法 ) 14. 526, 14.595, 14.502 
15.78 |15.783, 15.770, 15.845, 15. 818, 
0612131 一 GH720Li a 15. 786 0. 22 站 
(化 学 法 ) 15.776, 15.771, 15.742 
15. 96 |16.044, 15.891, 15.942, 15.983, 
0800844 一 FGH96 a 15. 967 0. 38 一 
(化 学 法 ) 16. 042 ，15. 906 ，15. 958 
18. 19 |17.935, 17.946, ，17. 905 ，17. 904 ， 
041805 一 InCo718 17. 952 0. 30 一 
(化 学 法 ) 17. 971，17. 942 ，18. 062 
21. 21 21.197, 21.156, 21. 248 ， 
040998 一 GH4033 ee 21. 183 0. 53 es 
(化 学 法 ) 21. 229，21. 001，21. 282 
回收 值 0. 104 ，0. 112 ，0. 102 ， 
+0. 10 0. 103 5. 00 103.0 
0. 104, 0. 102 0. 096 
7036 号 回收 值 1. 001，1. 028 ，1. 040， 
D150 , 1J77 +1.00 1. 000 2. 64 100.0 
1J77 软 磁 合 金 0.968, 0.997, 0.991, 0.974 
回收 值 2. 987，2. 997 ，2. 982， 
+3.00 2. 994 0. 60 99.8 
2. 964，3. 007，3. 003 ，3. 018 
回收 值 0. 100，0. 100，0. 111 ， 
+0.10 0. 099 5.71 99.4 
0. 100 ，0. 095 0. 095 ，0. 095 
030622 IC6 
可 收 值 15. 041，14. 959 ，15. 005 ， 
+15. 00 14. 992 0. 22 99.9 
15. 005，14. 985 ，15. 005 ，14. 944 
回收 值 1. 116，1. 017 ，1. 025， 
0800752 FGH95 +1.00 1. 034 4.79 103. 4 
1. 089，1. 006 ，1. 008 ，0. 978 
回收 值 2. 082 ，1. 927 ，2. 002 ， 
041670 二 DD3 +2. 00 1. 990 2. 70 99.5 
2. 027，1. 967，1. 990 ，1. 937 
回收 值 3. 906，3. 989 ，3. 940 ， 
040371 二 IC10 +4. 00 3.981 1. 15 99.5 
4. 001，4. 048 ，3. 985 ，3. 999 
回收 值 5. 854，6. 014 ，6. 057 ， 
0609202 一 K417 +6. 00 6. 019 1. 55 100.3 
6. 050 ，6. 124 ，6. 092 ，5. 942 
@ 其 他 单位 ICP - AES 方法 分 析 结 
@) HB5220. 15 一 2008 高 温 合金 化 学 分 析 方 法 过 硫酸 锐 氧 化 - 亚 铁 容 量 法 测定 铬 含量 方法 分 析 结 果 。 
































由 表 7-15 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 金 中 Cr 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 标准 物质 ， 测 量 
值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样 品 ， 测 量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基本 一 致 ， 回 收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 。 对 高 温 合 金 标准 物质 ， 当 Cr 元 素 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 
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围 为 99.4% ~103.0%，RSD 小 于 5.71% ; 当 Cr 元 素 含 





范 


a 





围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 范 


围 为 99.5% ~103.4% ，RSD 小 于 4.79% ; 当 Cr 元 素 含 量 范围 在 5.00% ~10.00% 时 ， 回收 率 为 


100. 3% ，RSD 小 于 1.55% ; 当 Cr 元素 


小 于 0. 22% 。 对 于 含量 范 


于 含量 范 






































今 下 .二 


蕊 星 沁 日 
围 在 0. 10% ~1.00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元素 ，RSD 小 于 3.01%; 对 
围 在 1.00% ~ 5.00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.52% ; 对 于 








围 在 10. 00% ~15.00% 时 ， 回 收 率 为 99. 9% ，RSD 





含量 范围 在 


5.00% ~ 10.00% 高 温 合 金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 1.13% ; 对 于 含量 范围 在 10.00% ~ 
15. 00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0. 62% ; 对 于 含量 大 于 15% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 


元 素 ，RSD 小 于 0.56% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 ) 





在 0.10% ~15.00% 的 Cr 元 素 。 
表 7-16 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Cr 的 准确 度 、 精 密度 试验 


























j 此 方法 分 析 高 温 合 金 中 
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Cr 267. 716nm Cr 284. 325nm 
De i 标准 值 / 
测试 溶液 标准 物质 合金 加 入 全 各 量 人 平均 值 / 出 量 什 平均 值 / 
测量 值 / RSD 测量 值 / RSD 
编号 编号 牌号 a 回收 率 回收 率 
(%) 回收 值 (% ) (%) 回收 值 (%% ) (%) 
(% ) (% ) 
0. 461 ,0. 448 ， 0. 431，0. 435 ， 
GBWO1501 
D16 a 1J79 | 0.466 | 0.464, 0.449, | 0.455 | 1.62 | 0.434, 0.484, | 0.456 | 5.49 
精密 合金 1J79 
0. 451 0.469，0. 481 
8. 408 ，8. 371 ， 8. 409，8. 343 ， 
152 -2 8. 419，8. 403 ， 8.381，8. 390， 
D376 GH4049 | 8.43 8.388 | 0.28 8.364 | 0.36 
GH49 8. 385 ，8. 352 ， 8. 354 ，8. 324，, 
8. 378 8. 347 
8.776，8. 629， 8.714，8. 579， 
、 8. 705 ，8. 705 ， 8. 632 ，8. 632 ， 
D400 DZ125 化 学 DZ125 | 8.64 8.681 | 0.61 8.624 | 0.52 
8. 679 ，8. 651 ， 8. 625 ，8. 601 ， 
8. 625 8. 588 
9. 581, 9. 589 ， 9. 588 ，9. 588 ， 
151 -2 9. 608 ，9. 596 ， 9.625, 9. 612 ， 
D172 ee GH4049 | 9.60 9.646 | 0.95 9. 620 | 0.27 
GH49 锦 基 高 温 合金 9. 618 ，9. 637 ， 9. 651，9. 648 ， 
9. 625 9. 626 
9. 505 ，9. 498 ， 9. 543 ，9. 530 ， 
A43 9. 533 ，9. 515 ， 9. 581，9. 553 ， 
D144 GH4220 | 9. 592 9. 502 | 0.25 9.548 | 0.27 
H220 9. 508 ，9. 498 ， 9. 570，9. 553 ， 
9. 454 9. 503 
10. 072 ，10. 089， 10. 099，10. 110， 
77-=11 10. 080，10. 135， 10. 108 ，10. 088， 
D321 K405 | 10.06 10.069 | 0.42 10. 090 | 0. 32 
K5 -3 10. 069, 9. 998 ， 10. 120，10. 022 ， 
10. 040 10. 085 
10. 456，10. 481 ， 10. 393 ，10. 428 ， 
第 20 号 高 温 10. 472 ，10. 709 ， 10. 406 ，10. 636 ， 
D145 GH2302 | 10. 54 10.547 | 0. 98 10. 498 | 0. 95 
合金 CH302 10. 501 ,10. 533 ， 10. 524 ，10. 477， 
10. 677 10. 622 













































































( 续 ) 
Cr 267. 716nm Cr 284. 325nm 
Se a 标准 值 / 
测试 溶液 标准 物质 合金 加 入 全 亲本 平均 值 / 平均 值 / 
, 测量 值 / RSD 测量 值 / RSD 
编号 编号 牌号 回收 率 ee 回收 率 
(%) 回收 值 (% ) (%) 回收 值 (%) (%) 
(%) (%) 
10. 872, 11. 014 ， 10. 831 ,10. 984 ， 
YSBC11515 10. 799 ,10. 824， 10. 791 ,10. 784， 
D129 K403 | 10.92 10.901 | 0.69 10. 865 | 0. 65 
K3 10. 935, 10. 956 ， 10. 869 ,10. 919 ， 
10. 907 10. 874 
10. 799，10. 919 ， 10. 866，10. 881 ， 
67 -10 10. 802 ，10. 776 ， 10.712 ，10. 740 ， 
D317 K403 | 10.89 10. 819 | 0. 43 10.794 | 0. 60 
K3 锦 铬 钴 钢 10. 803 ，10. 807 ， 10.763 ，10. 769 ， 
10. 829 10. 826 
12. 391，12. 413 ， 12. 469 ，12. 493 ， 
A5 -2 12. 397，12. 398 ， 12. 467，12. 459 ， 
D134 GH2036 | 12. 42 12. 390 | 0. 12 12. 464 | 0. 13 
GH36 12. 384，12. 369 ， 12. 461, 12. 458 ， 
12. 379 12. 439 
12. 8$32 ，12. 781 ， 12. 882 ，12. 812 ， 
GBW01641 12. 797，12. 830 ， 12. 829，12. 875 ， 
D384 a K418B | 12.81 12. 811 | 0.25 12. 853 | 0. 27 
锦 基 高 温 合金 12. 787，12. 850 ， 12. 833 ，12. 906 ， 
12. 778 12. 833 
13. 954, 13. 966 ， 13. 928 ，13. 928 ， 
157 14. 012 ，13. 956 ， 13. 947，13. 924 ， 
D174 GH4037 | 14. 04 13. 971 | 0.30 13. 936 | 0. 32 
H37 高 温 合金 617 14. 009 ，14. 003 ， 13. 986 ，13. 985 ， 
13. 894 13. 856 
14. 817，14. 777， 14. 832 ，14. 783 ， 
A42 14. 7532 ，14. 814， 14.764，14. 836 ， 
D139 GH105 | 14. 95 14. 803 | 0. 19 10. 825 | 0. 25 
HI105 14. 817, 14. 820 ， 14. 851, 14. 858 ， 
14. 824 14. 848 
15. 626 15. 550 ， 15. 641，15. 587 ， 
15. 618 15. 562 ， 15. 650，15. 580 ， 
D356 IN738 -1 K438 | 15. 56 15. 591 | 0. 23 15. 613 | 0. 24 
15. 633 ，15. 596 ， 15. 659，15. 613 ， 
15. 552 15. 561 
16. 916 16. 883 ， 16. 963 ，16. 934 ， 
6925 16. 884，16. 915 ， 16. 921 16. 964 ， 
D245 GH3030 | 16. 81 16. 907 | 0. 10 16. 881 | 0. 50 
GH30 16. 911 ，16. 916 ， 16.758, 16. 801 ， 
16. 922 16. 823 
17. 526 ，17. 551 ， 17.377，17. 415 ， 
A1021 17. 405, 17. 526 ， 17. 289, 7. 384， 
D340 GH2132 | 17.53 17.484 | 0.34 17. 351 | 0. 29 
GH132 -32 -4 17. 426 ，17. 437 ， 17. 300，17. 309 ， 
17. 517 17. 384 
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( 续 ) 
Cr 267. 716nm Cr 284. 325nm 
Se a 标准 值 / 
测试 溶液 标准 物质 合金 加 入 全 亲本 平均 值 / 平均 值 / 
, 测量 值 / RSD 测量 值 / RSD 
编号 编号 牌号 回收 率 回收 率 
(%) 回收 值 (% ) (%) 回收 值 (% ) (%) 
(%) (% ) 
19. 179, 19. 219, 19. 072 ，19. 129 ， 
A35 19. 194 ，19. 144， 19. 100，19. 042 ， 
D143 GH4169 | 19.27 19. 168 | 0. 16 19. 069 | 0. 19 
H169 19. 137，19. 165 ， 19. 031，19. 070， 
19. 140 19. 041 
18. 509 ,18. 512, 18.516，18. 477， 
本 18. 497，18. 479 18. 535, 18. 503 ， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 | 18.59 18.510 | 0.25 18.471 | 0. 28 
18. 542 ，18. 444 ， 18. 404 ，18. 404 ， 
18. 588 18. 455 
20. 001 ，19. 896 ， 19. 835 ,19. 860 ， 
A2. =2 19. 902 ，19. 921 ， 19. 879，19. 747， 
D133 GH4033 | 19. 86 19.912 | 0.21 19. 826 | 0. 35 
GH33 19. 900 ，19. 877， 19. 883 ，19. 712， 
19. 888 19. 868, 
20. 483 ，20. 417， 20. 426 ，20. 397， 
A8 -1 20. 520 ，20. 534 ， 20. 330，20. 356 ， 
D135 GH3039 | 20. 33 20. 467 | 0. 35 20. 422 | 0. 25 
H39 20. 380，20. 549 ， 20. 330，20. 394 ， 
20. 384 20. 377 
20. 576 ，20. 503 ， 20. 465，20. 418 ， 
6922 20. 532 ，20. 482 ， 20. 435，20. 504 ， 
D242 GH3030 | 20. 56 20. 496 | 0. 22 20. 429 | 0. 28 
GH30 20. 447 ，20. 457 ， 20. 344 ，20. 448 ， 
20. 475 20. 380 
4. 410，4. 301， 4.373，4. 272 ， 
4.32 | 4.366, 4.386, 4.336，4. 353 ， 
038936 三 DD6 4.373 | 0.84 4.378 | 0.80 
(ICP) | 4.357, 4.403, 4.314, 4.354， 
4. 386 4.361 
8. 772 ，8. 791 ， 8.750，8. 771， 
8.68 | 8.795, 8.753, 8.753 ,8.750, 
037935 一 DZ22 8.789 | 0.29 8.766 | 0.18 
(ICP) | 8.837, 8.790, 8.790，8.774， 
8.783 8.777 
9. 303 ，9. 197， 9. 196，9. 181 ， 
9.14 | 9.246, 9.118, 9. 145 ，9. 027， 
030088 a DZ4 9.210 | 0.61 9.160 | 0.67 
(ICP) | 9.188, 9.213, 9. 184，9. 194 ， 
9. 204 9. 195 
9. 385, 9.411, 9. 446 ，9. 503 ， 
9.54 | 9.437, 9.390, 9. 475 ，9. 447 ， 
030181 一 K424 、 9.400 | 0.21 9.466 | 0.21 
(化 学 法 ) 9. 404，9. 377 ， 9.467，9. 459 ， 
9. 393 9. 463 





























































































































( 续 ) 
Cr 267. 716nm Cr 284. 325nm 
a 标准 值 / 
测试 溶液 合金 平均 值 / 、 平均 值 / 
oi 已 wm | 加 入 值 测量 值 / 测量 值 / RSD 
编号 牌号 回收 率 三 回收 率 
(%) 回收 值 (% ) 回收 值 (% ) (%) 
(%) (% ) 
TO 10. 252，10. 178,，, 10.251,10. 166， 
~ |10.139, 10.058, 10. 125 ，10. 026,，, 
034641 K405 | (化 学 10. 157 10. 132 | 0.72 
i 10. 190，10. 187， 10. 145 ，10. 150， 
10. 093 10. 063 
让 二 11.697, 11. 6651 ， 11.707，11. 624， 
~” |11.667, 11.679, 11.660, 11. 670, 
036734 K418B | (化 学 11. 675 11. 663 | 0. 22 
- 11. 677，11. 656 ， 11. 672 ，11. 643 ， 
法 ) 
11. 681 11. 667 
14. 514, 14. 655 ， 14. 478 ，14. 627 ， 
14. 65 
~ |14. 601，14. 658 ， 14. 556, 14. 616 ， 
037103 K423 | (化 学 14. 626 14. 592 | 0. 45 
a 14. 591, 14.719, 14. 564 ，14. 683 ， 
14. 645 14. 621 
15. 849，15.712 ， 15.747，15. 588 ， 
~” |15.889, 15.866, 15. 743 ，15. 754 ， 
0612131 GH720Li| (化 学 15. 848 15.730 | 0. 41 
15. 886, 15. 900, 15.765, 15. 784, 
> 
15. 833 15. 730 
21. 096 ，20. 990 ， 20. 985，20. 878 ， 
~ |21.061, 20.974, 20. 949 ，20. 988 ， 
040998 GH4033 | (化 学 21. 035 20. 948 | 0. 28 
二 21. 008 ，20. 993 ， 20. 902 ，20. 897 ， 
法 
21. 126 21. 038 
17. 896 ，17. 879 ， 17. 828 ,17. 805 ， 
17. 755，17. 798 ， 17. 688 ，17. 718 ， 
038915 二 17. 855 17.783 | 0. 39 
17. 940，17. 820， 17. 887 ,17. 739 ， 
17. 894 17. 815 
0. 086 ， 0. 082 0.086，0. 082，| 0. 086 
+0.10 | 0.076，0. 081，| 回收 率 0.087，0.089，| 回收 率 | 3. 21 
0. 086 ，0. 083 82.0 0.087, 0.090 | 86.0 
0. 936，1. 050 ， 0.968 ，1. 058 ， 
0. 969 ，0. 905 WW 0.997, 0.945 Ws 
D150 1J77 | +1.00|  “”“” ”| 回收 率 ” ”| 回收 率 | 3. 96 
全 0. 927，0. 946 ， 0. 952 ，0. 991 ， 
94.9 98.1 
0. 910 0. 959 
2. 925 ，2. 927 ， 2. 965，2. 979 ， 
2. 902 ，2. 897 人 2. 951 ，2. 957 0 
+3.00 | ”| 回收 率 ”| 回收 率 | 1.03 
2. 966, 2. 962 ， 3. 000，3. 025 ， 
97.7 99.5 
2. 938 3. 024 
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( 续 ) 
Cr 267. 716nm Cr 284. 325nm 
a 标准 值 / 
测试 溶液 | 标准 物质 合金 | 平均 什 / 平均 值 / 
各 | 加 入 值 测量 值 / RSD 测量 值 / RSD 
编号 编号 牌号 回收 率 回收 率 
(%) 回收 值 (% ) (%) 回收 值 (% ) (%) 
(% ) (% ) 
0. 107, 0. 110， 
0.074, 0.086, | 0. 078 0. 103 
0. 102,0. 100， 
+0.10 | 0.086，0.075，| 回收 率 | 8. 17 回收 率 | 4. 48 
0. 102, 0. 101, 
0.073, 0.073 | 78.0 103.0 
0. 096 
030622 二 IC6 
15. 128 ，15. 1220 ， 15. 119，15. 110 ， 
15. 148 15. 138 
15. 167, 15.165, 15. 158, 15.156, 
+15.00 回收 率 | 0. 15 回收 率 | 0. 15 
15. 148, 15. 129, 15. 139, 15. 120， 
101.0 100.9 
15. 176 15. 167 
1. 086，0. 972 ， 1.084, 1.019, 
1.088, 1.153 ue 1.058, 1.178 Ee 
0800752 一 FGH95 | +1.00| ”| 回收 率 | 5.29 | ” ”” ”| 回收 率 | 5.46 
1.041, 1.048, 1.042, 1.150, 
106.1 108.3 
1. 037 1. 050 
2. 060，2. 007 ， 2.014，2. 023 ， 
2. 063 ，2. 018 0 2.001, 1.979 1 
041670 EE DD3 | +2.00| ”| 回收 率 | 2.85 | ” ” ”| 回收 率 | 2.25 
1.921，2. 013 ， 1. 920，2. 022 ， 
100.0 99.2 
1. 928 1. 923 
4. 081，4. 126 ， 4.049，4. 095 ， 
4.087，4. 146 4 4.099, 4.111 0 
040371 一 IC10 | +4.00|  “” ”| 回收 率 | 0.72 |  ” ”| 回收 率 | 0.72 
4.063, 4.111, 4.019, 4.088, 
102.5 101.8 
4. 080 4. 049 
5. 944，5. 949 ， 6. 001 ，6. 003 ， 
6. 055 ，5. 957 6. 098 6.018 0 
0609202 es K417 | +6.00| “”” ”| 回收 率 | 0.76 | ”” ”| 回收 率 | 0.62 
6. 031, 5. 965 ， 6.078,6.018, 
99.8 100.6 
6. 024 6. 039 
用 此 基体 匹配 的 方法 测量 了 高 温 合 金 标 准 物质 和 标准 样品 中 Cr 元 素 ， 并 进行 了 加 入 回收 试 
验 。 由 表 7-16 可 以 看 出 ,在 C1267. 716nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cr 元 素 ， 对 于 
高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 测 量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基 
本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 对 高 温 合金 标准 物质 ， 当 Cr 元 素 含量 范围 在 0.10% ~ 
1.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 78.0% ~ 106.1% ，RSD 小 于 5.49% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 1.00% ~ 
5.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 94.9% ~ 106.1% ，RSD 小 于 5.29% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 5.00% ~ 

















10. 00% 时 ， 回 收 率 为 99.8% ，RSD 小 于 0.76% ; 当 Cr 元 素 舍 量 范围 在 10.00% ~ 15. 00% 时 ， 


回收 率 为 101.0% ，RSD 小 于 0.15% 。 对 于 含量 范围 
RSD 小 于 0. 84% ; 对 于 
量 范围 在 10.00% ~15. 00% 高 温 
大 于 15. 00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ， 


素 ， 
0.61%; 


含量 





对 于 含 
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在 1.00% ~5.00% 高 温 





围 在 5.00% ~ 10. 00% 高 温 合 


金 样品 中 的 Cr 元素 ， 
昌 合 金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0. 64% ; 对 于 
RSD 小 于 0.41% 。 


合金 样品 中 的 Cr 元 





RSD 小 于 
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在 C1284. 325nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cr 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 
测量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 测 量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 
入 值 基本 一 致 。 对 高 温 合金 标准 物质 ， 当 Cr 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回收 率 范围 为 
98. 1% ~108.3% ，RSD 小 于 8.06% ; 当 Cr 元 素 含 量 范 围 在 1.00% ~ 5.00 色 时 ， 回 收 率 范 围 为 
98.1% ~108.3% ，RSD 小 于 5.46% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 5.00% ~ 10.00% 时 ， 回 收 率 为 
99. 8% ，RSD 小 于 0.62% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 10.00% ~15.00% 时 ， 回收 率 为 100. 9% ，RSD 
小 于 0. 15% 。 对 于 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.80% ; 对 
于 含量 范围 在 5.00% ~ 10.00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0. 67% ; 对 于 含量 范围 在 
10. 00% ~15.00% 高 温 合 金 样 品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.72% ; 对 于 含量 大 于 15. 00% 高 温 合金 
样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.41% 。 

表 7-17 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Cr 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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Cr 267.716nm Cr 284. 325nm 
ee py 标准 值 
测试 深 测 标准 物质 | 合金 | ,加入 信 | 平均 值 / 
测量 值 /区 RSD 测量 RSD 
编号 | 编号 | 牌号 en 回收 率 i 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
(%) (%) 
GBWO1501 0. 484 ,0. 433 ，0. 476， 0.438 ,0. 436，0. 440， 
D16 “| 精密 合金 | 1J79 | 0.466 | 0.457, 0.435, 0.455, | 0. 458 | 4. 18 | 0.459, 0.458, 0.463, | 0.448 |2.63 
1]J79 0. 464 0. 439 
8.518，8. 436，8. 620, 8.520，8.383 ，8. 540 ， 
D376 i GH4049 | 8.43 |8.619, 8.494, 8.500, | 8.523 |0.83 | 8.585, 8.451, 8.423, | 8.480 |0.84 
“ 8.477 8. 460 
8. 535, 8. 541, 8. 578 ， 8. 646 ,8.620 ,8. 571 ， 
D400 IDZ125 化 学 DZ125 | 8.64 | 8.649, 8.644, 8.673, | 8.618 | 0.78 | 8.602, 8.575, 8.641, | 8.608 |0.34 
8. 709 8. 599 
151 -2 9. 568, 9. 575, 9. 620, 9.616, 9.626, 9.695, 
D172 |GH49 镍 基 | GH4049 | 9.60 | 9.572, 9.627, 9.653, | 9.606 | 0.36 | 9.676, 9.714, 9.709, | 9.671 |0.40 
高 温 合 金 9. 603 9. 661 
9. 515, 9. 548, 9. 522, 9. 552, 9.615, 9.614, 


A43 














D144 p20 |CH4220| 9.592 | 9.633, 9.661, 9.709, | 9.518 |2.14 | 9.577, 9.594, 9.606, | 9.586 |0.31 
9. 667 9. 542 
10. 122 ，10. 188 ，10. 068 ， 10. 106，10. 122 ，10. 112 ， 
D321 | (sy | K405 | 10.06 |10.086, 9.996, 9.965,| 10.060 | 0.79 10.110, 10.126, 10.043, 10. 108 | 0. 30 
9. 995 10. 134 
第 20 号 10. 574 ，10. 526，10. 595 ， 10. 594 ，10. 582 ，10. 644 ， 
D145 | 高 温 合金 | GH2302 | 10. 54 110.612 ，10. 588，10. 570 ,| 10. 585 | 0. 32 110. 524，10. 587 ，10. 603 ,| 10. 598 | 0. 40 
GH302 10. 632 10. 652 
10. 890 ，10. 956，10. 868 ， 10.914，10. 954 ，10. 854 ， 
YSBC11515 
D129 K403 | 10.92 |10.876, 10.906, 11.026, 10. 930 | 0. 56 110.887，10. 896，10. 986,| 10.927 |0. 49 


10. 988 10. 996 
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( 续 
Cr 267.716nm Cr 284. 325nm 
a | 标准 值 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 /加 入 什 测量 值 /回收 和 平均 值 / 风量 什 平均 值 / 
测量 值 / 回 收 值 RSD 测量 RSD 
编号 | 编号 | 牌号 回收 率 人 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
(%) (%) 
67 -10 10.766 ，10. 906，10. 942 ， 10. 832 ，10. 950 ，10. 980 ， 
D317 | K3 镍 馈 | K403 | 10.89 10. 929 ，10. 924， 10. 896 | 0. 55 |10. 923 ，10. 944 ，10. 953 ,| 10. 916 | 0. 39 
销 钢 10. 917, 10. 885 10. 920 
ce 12. 340，12. 492，12. 447 ， 12.336，12. 477，12. 406 ， 
D134 Ce GH2036 | 12.42 |12.480, 12.320, 12.288, 12. 410 | 0.73 |12.476, 12.318, 12.382, 12. 412 |0.56 
12. 502 12. 486 
GBWO1641 12. 847, 12. 892, 12. 838, 12.913, 12. 854, 12.752, 
D384 | 镍 基 高 温 | K418B | 12.81 |12.929, 12.859, 12.909, 12. 871 | 0.31 |12.891, 12.804, 12.898, 12. 845 | 0. 47 
合金 12. 821 12. 802 
157 14.012, 14.094, 14. 138 ， 14. 153, 14. 124, 13.970, 
D174 | H37 高 温 | GH4037 | 14.04 |14.067, 13.904, 13.915,| 14. 026 | 0.63 114. 068 ，13. 912 ，13. 927 ,| 14. 034 | 0. 69 
合金 617 14. 054 14. 082 
本 15. 148 ，15. 060 ，14. 956 ， 15. 078 ，15. 004 ，14. 930 ， 
D139 和 08 GH105 | 14.95 |14.935, 14.979, 15.100, 15. 012 | 0. 59 114. 942 ，14. 906 ，15. 001 ,| 14. 965 | 0. 44 
14. 919 14. 891 
15.729 ，15. 696，15. 415 ， 15. 679，15. 668 ，15. 473 ， 
D356 | IN738 -1 | K438 | 15.56 |15.435, 15.472, 15.461,| 15. 521 | 0. 85 115. 462 15.504, 150490, 15. 523 | 0.71 
15. 439 15. 383 
16. 872, 16. 822 ，16. 938 ， 16. 846 ，16. 768 ，16. 835 ， 
D245 i GH3030 | 16.81 |16.871, 16.791, 16.865, 16.851 | 0. 31 |16.808, 16.757, 16.840, 16. 815 |0.23 
16. 795 16. 854 
A1021 17.372, 17.411, 17. 464, 17.434, 17.562, 17.478, 
D340 | GH132 - | GH2132 | 17.53 |17.544, 17.551, 17.322,| 17.45 | 0.43 |17.511, 17.415, 17.329, 17.450 |0.43 
32 -4 17. 488 17. 424 
4 19. 259 ，19. 229，19. 078 ， 19. 096，19. 165 ，19. 241 ， 
D143 a GH4169 | 19.27 |19.419, 19.104, 19.066, 19. 172 | 0.71 |19. 096，19. 219 ，19. 207 ,| 19. 170 |0.30 
19. 051 19. 167 
人 18.370，18.418，18. 604 ， 18.407，18. 415 ，18. 460 ， 
D379 i GH4169 | 18.59 |18.599, 18.594, 18.527, 18.522 | 0. 50 |18.152, 18.420, 18.374,| 18.380 |0.56 
字 
18. 544 18. 428 
A2 -2 19.917, 19. 820，19. 788 ， 20. 054 ，19. 910 ，19. 910 ， 
D133 GH4033 | 19.86 19. 834 | 0.37 19.905 |0.46 
GH33 19. 743 ,19. 805 ，19. 929 19. 837, 19. 786, 19.930 

























































































( 续 ) 
Cr 267.716nm Cr 284. 325nm 
als 标准 值 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 /加 入 什 测量 值 /回收 和 平均 值 / 风量 什 平均 值 / 
测量 值 / 回 收 值 RSD 测量 RSD 
编号 | 编号 | 牌号 “ 回收 率 梧 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
(% ) (% ) 
二 20. 370 ，20. 500 ，20. 451 ， 20. 468 ，20. 642 ，20. 599 ， 
D135 GH3039 | 20.33 |20.499，20.450，20. 464 ,| 20. 442 | 0. 28 20. 620，20. 462 ，20. 565 ,| 20. 547 | 0. 38 
20. 356 20. 470 
有 20. 474 ，20. 475，20. 664 ， 20. 561，20. 434 ，20. 492 ， 
D242 Et GH3030 | 20.56 [20.641, 20.476, 20.592, 20. 557 | 0. 40 20. 564 ，20. 581 ，20. 495 ,| 20. 521 | 0. 25 
“ 20. 577 20. 523 
4.349，4.340，4.320， 4.354，4.358，4. 342 ， 
038936 一 DD6 Pe 4.339, 4.352, 4.387, | 4.344 | 0.53 | 4.331, 4.332, 4.348, | 4.341 |0.29 
4.319 4.324 
6.611, 6.592, 6.596, 6.576, 6.581, 6.546, 
040371 = IC10 一 |6.614, 6.590, 6.580, | 6.598 | 0.20 | 6.586, 6.556, 6.570, | 6.570 |0.23 
6. 600 6. 574 
7.512，7.488，7. 483 ， 7. 582, 7. 523 ，7. 527， 
0613263 过 DD402 | 一 |7.487, 7.628, 7.558, | 7.530 | 0.71 | 7.517, 7.685, 7.546, | 7.565 |0.78 
7. 552 7. 576 
ee 8.764，8.794，8. 843， 8.733，8.781，8. 832 ， 
037935 DZ22 CI 8.846, 8.861, 8.849, | 8.823 | 0.41 | 8.805, 8.810, 8.823, | 8.803 |0.41 
8. 802 8. 838 
8.868，8. 959，8. 907 ， 8.896，9.040，8.777， 
032725 一 K4002 全 8.891, 8.990, 8.979, | 8.923 | 0.53 | 8.900, 8.998, 8.998, | 8.931 |1.00 
8. 906 8. 905 
9. 239, 9. 197，9. 223 ， 9.275，9.287，9. 283 ， 
030088 本 DZ4 一 | 9.225, 9.166, 9.214, | 9.210 | 0.26 | 9.263, 9.280, 9.285, | 9.281 |0.10 
9. 208 9. 293 
9.149, 9.198, 9. 189, 9.250, 9. 298，9. 316， 
0609202 一 K417 一 9.213, 9.13, 9.103, | 9.163 |0.47 | 9.303, 9.261, 9.243, | 9.274 |0.34 
9. 158 9.245 
9.54 | 9.544, 9.509, 9.528, 9. 553, 9. 539, 9.553, 
030181 = K424 | (化 学 | 9.499, 9.458, 9.441,，| 9.459 | 0.39 | 9.522, 9.501, 9.488, | 9.522 |0.29 
法 ) 9.489 9. 497 
10. 18 |10.271, 10.348, 10.230, 10. 250，10. 261 ，10. 253 ， 
034641 =- K405 | (化 学 |10.162，10. 185，10. 165 ,| 10. 218 | 0. 69 |10.199, 10.190, 10.205,| 10. 223 |0.29 
法 ) 10. 162 10. 204 
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( 续 
Cr 267.716nm Cr 284. 325nm 
a | 标准 值 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 /加 入 什 测量 值 /回收 和 平均 值 / 风量 什 平均 值 / 
测量 值 / 回 收 值 RSD 测量 RSD 
编号 | 编号 | 牌号 回收 率 人 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
(%) (%) 
11.77 |11.673, 11.586, 11.610, 11.887, 11.794, 11.800, 
036734 3 K418B | (化 学 |11.622，11. 699，11. 639 ,| 11. 652 | 0. 46 |11.778, 11.775, 11.700, 11.792 |0.47 
法 ) 11.736 11. 809 
12. 601，12.777，12. 744 ， 12. 521, 12. 672, 12. 668 ， 
034532 二 K418 一 |12.731, 12.776, 12.774, 12. 735 | 0. 49 112. 636，12. 658 ，12. 687 ,| 12. 651 | 0. 51 
12. 744 12. 725 
13. 073 ，13. 068 ，13. 070 ， 13. 126，13. 121 ，13. 092 ， 
0800752 二 FGHo95 — |13.060, 13.054, 13.060, 13. 056 | 0. 18 113. 079，13. 095 ，13. 066 ,| 13. 088 | 0. 24 
13. 004 13. 036 
13. 85 113. 899 ，13. 881，13. 955 ， 13. 920 ，13. 920 ，13. 960， 
040736 一 In713C | (化 学 |14.008，13. 913 ，13. 909 ,| 13. 918 | 0. 35 114. 060，13. 891 ，13. 936 ,| 13. 942 | 0. 41 
法 ) 13. 860 13. 904 
14.65 |14.797, 14.788, 14.778, 14. 809 ,14. 845 ，14. 865, 
037103 二 K423 | (化 学 114.793 ，14. 650，14. 711 ,| 14. 736 | 0.47 114. 895，14. 781 ，14. 882 ,| 14. 840 | 0. 29 
法 ) 14. 637 14. 803 
15.78 |115. 951 ，15. 792 ，15. 971 ， 15. 926，15. 742 ，15. 911 ， 
0612131 = GH720Li| (化 学 115. 968 15.931, 15. 858 ,| 15. 832 | 0. 90 115. 940 ，15. 964 ，15. 969 ,| 15.908 |0.49 
法 ) 15.711 15. 907 
15.96 |15.943, 16.025, 16.063, 15.961, 16.010, 16.007, 
0800844 = FGH96 | (化 学 |15.050 ，16. 082 16. 100 ,| 16. 042 | 0. 32 116. 017 ，16. 043 ，16. 046 ,| 16.017 |0.18 
法 ) 16. 028 16. 036 
21.21 21.196，21.064，21. 212 ， 21. 156，21. 027 ，21. 154 ， 
040998 一 GH4033 | (化 学 P1.164，21. 053 ，20. 968 ,| 21. 097 | 0. 44 21.207, 21.114, 21.043, 21. 121 | 0.31 
法 ) 21. 022 21. 149 
0. 100 ，0. 097， 0. 098 0. 086 ，0. 088 ， 0. 087 
+0.10 | 0.108，0.102，0.092，| 回收 率 | 7. 94 | 0.090,， 0.087，0.088，| 回收 率 | 2.01 
0. 086 98.0 0. 085 87.0 
7036 号 0.965，1. 022，1.037，| 0.978 0.959，1.026，1.032，| 0.989 
D150 | 1J77 软 磁 | 1J77 | +1.00 | 0.916，0.996，0.964，| 回收 率 | 4. 38 | 0.965，0.986，0.991，| 回收 率 | 3. 06 
合金 0.949 97.8 0.961 98.9 
2.998，2. 998，3.037，| 3.022 2.998, 3.009, 3.020，| 3. 026 
+3.00 | 3.003，3.036，3.054，| 回收 率 | 0.74 ，2.999，3.036，3.056，| 回收 率 | 0. 86 
3. 031 100.7 3.061 100.9 
































































































































( 续 ) 
Cr 267.716nm Cr 284. 325nm 
ee 标准 值 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 /加 入 值 则 量 值 /回收 人 平均 值 / 风量 值 平均 值 / 
测量 值 / 苞 RSD 测量 RSD 
编号 | 编号 | 牌号 ~ 回收 率 oe 可 收 率 
(%) (%) (%) (%) (%) 
(%) (%) 
0.100, 0.105, 0.113, | 0.104 0.096, 0.097, 0.092，| 0.095 
+0.10 | 0.101，0.096，0.094，| 回收 率 | 5.50 | 0.090，0.093，0.096，| 回收 率 | 3. 57 
0. 109 104.0 0. 100 95.0 
030622 一 IC6 
15. 018 ，15. 033 ，15. 103 ,| 15. 087 15. 019，15. 006 ，15. 083 ,| 15. 068 
+15. 00 |15. 128 ，15. 142，15. 109 ,| 回收 率 | 0. 31 115. 104，15. 111 ，15. 081 ,| 回收 率 | 0. 27 
15. 073 100.6 15. 071 100.4 
1. 083 0.920，0. 891，0.905，| 0. 950 
0.957，0. 989，1. 107 ， 
0800752 一 FGH95 | +1.00 回收 率 | 8. 56 | 1.090,，0.916，1.027，| 回收 率 | 8. 08 
1. 169，1. 184 ，1. 092 
108.3 0. 902 95. 0 
1.948, 2.001, 2.102, | 2.065 1.964, 2.002, 1.963, | 2. 022 
041670 一 DD3 +2.00 | 2.128，2.074，2.127，| 回收 率 | 3. 26 | 2.066，2.037，2.070，| 回收 率 | 2. 26 
2. 077 103.2 2. 050 101.1 
4.017, 4.052, 3.964, | 4.034 3.962, 3.976, 3.925, | 3.964 
040371 一 IC10 | +4.00 | 4.065，3.990, 4.114，| 回收 率 | 1.35 | 3.996，3.906,4.022，| 回收 率 | 1. 10 
4.036 100. 8 3.961 99.1 
5.963, 5.919, 6.038, | 6.007 5.935, 5.866, 5.912, | 5.932 
0609202 一 K417 | +6.00 | 5.997，6.099，5.988，| 回收 率 | 0.98 | 5.912，6.017，5.947，| 回收 率 | 0.77 
6. 043 100. 1 5. 934 98.9 
用 此 基体 匹配 的 方法 测量 了 高 温 合金 标准 物质 和 标准 样品 中 Cr 元 素 ， 并 进行 了 加 入 回收 试 











验 。 由 表 7-17 可 以 看 出 ， 在 C1267. 716nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cr 元 素 ， 对 于 
高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合 金 样品 ， 测 量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基 
本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 对 高 温 合金 标准 物质 ， 当 Cr 元 素 含 量 范 围 在 0.10% ~ 
1. 00% 时 ， 回 收 率 范围 为 97.8% ~ 104.0% ，RSD 小 于 8.56% ; 当 Cr 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~ 
5.00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 97.8% ~108.9% ，RSD 小 于 4.38% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 5.00% ~ 
10.00% 时 ， 回 收 率 为 100. 1% ，RSD 小 于 0.98% ; 当 Cr 元 素 含 量 范 围 在 10.00% ~ 15.00% 时 ， 
回收 率 为 100. 6% ，RSD 小 于 0.31% 。 对 于 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 高 温 合 金 样品 中 的 Cr 元 
素 ，RSD 小 于 0. 53% ; 对 于 含量 范围 在 $. 00% ~ 10. 00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 
0.71% ; 对 于 含量 范围 在 10.00% ~15. 00% 高温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0. 69% ; 对 于 
含量 大 于 15. 00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.90% 。 

在 C1284. 325nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cr 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 
测量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 对 于 高 温 合金 样品 ， 测 量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 
人 值 基本 一 致 。 对 高 温 合金 标准 物质 ， 当 Cr 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 
92.0% ~98.9% ，RSD 小 于 8.08% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回收 率 范 围 为 
95.0% ~101.0% ，RSD 小 于 2.26% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 5.00% ~ 10.00% 时 ， 回 收 率 为 
98.9% ，RSD 小 于 0.77% ; 当 Cr 元 素 含量 范围 在 10.00% ~15.00% 时 ， 回收 率 为 100. 4% ，RSD 
小 于 0. 27% 。 对 于 含量 范围 在 0. 10% ~1. 00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 2. 63% ; 对 
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于 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 高 温 合金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.29% ; 对 于 含量 范 轩 在 
5.00% ~ 10.00% 高 温 合 金 样品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 1.00% ; 对 于 含量 范围 在 10.00% ~ 




















15. 00% 高 温 合 金 样 品 中 的 Cr 元 素 ，RSD 小 于 0. 51% ; 对 于 含量 大 于 15. 00% 高 温 合 金 样品 中 的 
Cr 元 素 ，RSD 小 于 0.49% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 
含量 范围 在 0. 10% ~15.00% 的 Cr 元 素 。 

由 表 7-15 ~ 表 7-17 可 以 看 出 ， 用 盐酸 、 硝 酸 浴 解 试 样 经 硫酸 、 磷 酸 混合 冒 硫酸 烟 、 基 体 匹 
配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~ 15. 00% 的 Cr 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 
测量 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~ 
15. 00% 的 Cr 元 素 的 测定 。 


7.2.6 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基体 空白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
7-18。 






















































































表 7-18 三 台 仪 器 测量 Cr 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 








分 析 仪器 HJY ULTIMA IIC PE OPTIMA Thermo IRIS 
检 出 限 C1267.716nm 0.003 2 0.0178 0.001 8 
(DL) (%) C1284. 325nm 一 0.003 3 0. 000 9 























由 表 7-18 可 以 看 出 镍 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 高 温 合金 Cr 元 素 的 方法 检 出 限 分 别 为 0.003 2% 、 
0.017 8% 和 0. 003 3% 、0.001 8% 和 0. 000 9% ， 约 为 高 温 合 金 中 Cr 元 素 最 低 检测 质量 分 数 
0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 10% 的 Cr 元 素 。 
































7.3 小 结 








分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Cr283. 568nm、Cr284. 325nm、Cr267. 716nm 、Cr357. 867nm 、Cr205. 560nm、C1206. 158nm 六 条 分 
析 线 的 光谱 干扰 情况 ,结果 表明 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Cr267. 716nm 和 C1284. 325nm 
没有 光谱 和 干扰， 可 以 用 C1267. 716nm 和 C1284. 325nm 作为 高 温 合金 中 Cr 元 素 的 分 析 线 。 

研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶 解法 和 氢气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Cr 元 素 的 
影响 ， 结 果 表明 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Cr 数据 不 完全 一 致 ， 且 与 标准 值 也 不 完全 一 致 ， 这 是 由 于 
在 镍 基 、 铁 锦 基 高 温 合金 中 有 碳化 铬 的 存在 ， 必 须 通过 硫酸 冒 烟 滴 加 硝酸 的 方式 破坏 碳化 物 ， 使 
cr 完全 溶解 在 溶液 中 ， 因 此 测定 旬 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Cr 元 素 时 应 采用 硫酸 冒 烟 加 入 硝酸 的 
溶解 法 。 

人 研究 了 基体 对 Cr 分 析 结 果 的 影响 ,试验 数据 表明 ， 测 量 高 温 合 金 中 Cr 元 素 时 若 不 加 基体 会 
使 测量 值 偏 高 ， 因 此 在 工作 曲线 中 必须 进行 基体 匹配 。 

通过 镍 基体 匹配 工作 曲线 和 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 两 种 工作 曲线 法 测定 Cr 元 素 分 析 结 果 比 
较 ， 表 明 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 法 与 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 测定 质量 分 数 在 0. 10% ~ 15. 00% 的 
Cr 元素， 分 析 结 果 一 致 。 因 此 当 铁 含量 小 于 等 于 20% 时 可 以 用 镍 基体 匹配 绘制 工作 曲线 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~15.00% 间 Cr 元 素 基 体 匹 
配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 89 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 
合成 浴 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标准 
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物质 和 高 温 合 金 样品 中 的 Cr 元素， 对 于 质量 分 数 在 0. 10% ~ 15. 0% 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合 
金 样品 中 Cr 元 素 ， 测 量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 
明 用 此 方法 分 析 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~15. 00% 的 Cr 元 素 ， 精 密度 可 以 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.003 3% ( 除 PE OPTI- 
MA Cr267.716nm 0.017 8% ) ， 因 此 用 此 方法 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 10% 的 Cr 
元 素 s 

综 上 所 述 ， 用 硫酸 溶解 法 溶解 高 温 合 金 后 ， 用 基体 匹配 的 方法 可 以 在 Cr 267.716nm 和 Cr 
284. 325nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 锦 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~ 15.00% 的 Cr 元 素 。 












































第 8 章 锦 基 、 铁 铀 基 高 温 合金 中 铀 元 素 的 测定 
8.1 实验 部 分 


8.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W, 冷却 气流 量 12L/min,， 辅助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 
25. 0]bfin  ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 人 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 

氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 

硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

盐酸 : 1+1。 

全 下 1+1。 

铝 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铝 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铝 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钻 标 准 溶液 A，1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0.500 0g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容量 
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瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

销 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 销 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铜 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 
瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ,低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

铁 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钥 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钼 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容 
量 瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钼 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

猪 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 氏 (Zr0, ) ， 置 于 铂 寺 塌 
中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 和 6mLl 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) ， 加 
热 蒂 发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 匀 ， 冷 却 后 将 溶液 移入 1 000mL 容量 瓶 ， 加 入 
200mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钳 标 准 溶液 B， 0. 01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钳 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
人 人 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (Y 0,， 质 量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250nmL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 + 1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10. 0g 纯 镍 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99. 99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


8. 1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Cu 324.75nm 或 Cu 327. 39nm， 当 高 温 合 金 样品 中 包 质 量 分 数 高 于 0.1% 时 应 用 分 
析 线 Cu 327. 39 nm; 当 高 温 合金 样品 中 钥 质 量 分 数 高 于 0. 1% 应 用 分 析 线 Cu 324. 75nm。 

内 标 线 : Y 371.029nm (HJ YULTIMA 了 HC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 )。 
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8. 1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氢 氟 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 钢 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 

3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铁 ( 见 第 9 章 )、 锥 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 ) 、 铀 ( 见 第 13 章 )、 包 ( 见 
第 14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 ) 、 钛 ( 见 第 17 章 )、 铝 ( 见 第 19 章 ) 、 钳 〈 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 知 在 试 
液 配 制 过 程 中 加 入 氧气 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 车 不 加 
入 氧 氛 酸 ， 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范围 在 0.01% ~1.00% 的 乌 ( 见 第 5 章 ) 、 包 ( 见 第 20 
章 ) 元 素 的 测定 。 


8.2 ”结果 与 讨论 
































































































































8.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 铜 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空 日 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
8-1。 














表 8-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 















































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01, 0. 001 
= Ca 0.01，0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

HCL-1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO， 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
了 H3PO4 -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1、 柠 榜 酸 -2 柠檬 酸 20 ，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20 ，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Cu 的 光谱 干扰 ”将 表 8-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Cu 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 硬 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Cu 的 光谱 干扰 情况 见 表 8-2。 








































































































































































































表 8-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Cu 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
Cu 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 ”| 共存 元 素 含 量 范围 ( % ) 
324. 754 327. 396 224. 700 

Al 0.05 ~7 可 可 用 可 用 

B 0.005 ~0.2 可 可 用 可 用 

Ca 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 

Ce 0. 001 ~0.2 可 可 用 可 用 

Co 0.1~16 可 | 可 用 

Cr 0.1~27 可 可 用 可 用 

Cu 0.01=1 一 一 一 

加 Fe 224. 692 谱 线 干扰 ， 
Fe 0. 05 ~10，Fe 基体 可 可 用 Fe 0 1 以 下 可 用 
Hf 324. 767 谱 线 干扰 ， i 
下 Hf 0. 1 以 下 可 用 Be 




















178 

























































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
Cu 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 ”| 共存 元 素 含 量 范围 ( % ) 
324. 754 327. 396 224. 700 
Mg 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 可 用 可 用 
i a Mo 324. 762 谱 线 干扰 ， 可 用 Mo 224. 696 谱 线 干扰 ， 
Mo 0. 1 以 下 可 Mo 0.1 以 下 可 
Nb 324. 747 谱 线 干扰 | Nb 327. 397 谱 线 干扰 ， WD 0 A 人 
Nb 0.1~3 严重 ， 不 可 用 ND 0.05 区 下 本 谱 线 干扰 严重 ， 
Nb 0.01 以 下 可 用 
a Ni 224. 723 谱 线 干扰 ， 
Ni 基体 可 可 用 记 关 元 证 
Si 0.05 ~1 可 可 用 可 用 
加 可 Ta 327. 396 谱 线 Ta 224. 737 溢 线 干扰 ， 
干扰 严重 ,不 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 
i ee Ti 324. 861 谱 线 干扰 ， | Ti 327. 405 谱 线 干扰 ，| Ti 224. 700 谱 线 干扰 ， 
Ti0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 Ti 0.1 以 下 可 
V 327. 387 谱 线 干 扰 ， 
V 0.05 ~5 可 V0.1 以 下 可 用 可 用 
W ee 可 可 用 W 224. 663 谱 线 干扰 ， 
W 0.2 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 hy ， 可 用 
硫酸 试剂 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 可 用 
氨 氟 酸 试剂 可 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 可 用 可 用 
@ Co 对 Cu 元 素 此 条 谱 线 存 在 谱 线 干 扰 ， 干 扰 谱 线 为 Co327. 399nm， 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Co 质量 浓度 在 0. 1mg/ 
mL 以 下 时 对 Cu 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 


(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 逢 









































1 共存 元 素 对 分 析 


元 素 Cu 的 光谱 干扰 ”将 表 8-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 涂 液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTI- 





























MA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Cu 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 
1 ~5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 
图 形 进 行 适 当 铸 加 放大 人 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶 液 在 分 析 谱 














积分 方式 自动 


线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 
素 Cu 的 光谱 干扰 情况 见 表 8-3。 
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表 8-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Cu 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 








Cu 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 










































































































































































































































































































































































































































































































































































元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含 量 范围 ( % ) 
324. 754 224. 700 327. 396 
Al 0.05 ~7 可 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 可 用 可 用 
Co 有 干扰 峰 ， Co 有 干扰 峰 严 重 ， 
Co 0.1 ~16 可 背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
Co 0.1 以 下 可 用 Co 0.1 以 下 可 用 
Cr 0.1 ~27 可 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 一 一 一 
、 机 背景 干扰 小 ， 
Fe 基 匹配 
二 Hf 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 Hf 有 干扰 峰 ， 
Hf 0.1 以 下 可 用 Hf 0.5 以 下 可 Hf 0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 可 用 可 用 
Mo 有 干扰 峰 ， Mo 有 干扰 峰 ， 
SS Mo 0. 1 以 下 可 Mo 0.1 以 下 可 用 有 
Nb es Nb 有 严重 干扰 峰 ， Nb 有 干扰 峰 ， Nb 有 干扰 峰 ， 
Nb 0. 001 以 下 可 用 Nb 0.01 以 下 可 Nb 0. 1 以 下 可 用 
Ni 背景 干扰 小 ， 
SR 基体 Ni0.1 以 下 可 用 wy 
Si 0.05 ~1 可 可 用 可 用 
二 ee Ta 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 ， Ta 有 产 重 于 执 峰 ， 
Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0. 1 以 下 可 Ta 不 可 用 
Ds 背景 干扰 小 ， Ti 有 干扰 峰 ， Ti 有 干扰 峰 ， 
Ti0.1 以 下 可 用 Ti0.5 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 
V 0.05 ~5 可 日 可 用 
Ww 0.1~16 可 用 pa 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 可 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 可 用 可 用 
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( 续 ) 
Cu 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含 量 范围 (% ) 
324. 754 224. 700 327. 396 
酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 
柠 榜 酸 试剂 可 可 用 可 用 


(3) Thermo IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 






































仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 


元 素 Cu 的 光谱 干扰 ”将 表 8-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 日 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 Cu 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进行 适当 全 加 放大 人 处 型 











EE， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 


附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Cu 的 
光谱 干扰 情况 见 表 8-4。 
表 8-4 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Cu 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 




































































































































































































































































































































































元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含量 范围 〈% ) 
224. 700 327. 754 327. 396 
Al 0.05 ~7 可 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
忆 本 Ce 327. 405 光谱 干扰 ， 
Ce 0.05 以 下 可 用 
二 ee 背景 干扰 小 ， 可 有 Co 327. 392 光谱 干扰 严重 ， 
Co 0.1 以 下 可 用 0.1 以 下 可 用 
Cr 0.1~27 可 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 一 一 一 
Fe 224. 695 光谱 干扰 ， Fe 327. 377 光谱 干扰 ， 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 ， 可 用 Fe 0.1 以 下 可 用 ， 
Fe 基 匹 配 Fe 基 匹 配 
本 背景 干扰 小 ， Hf 324. 759 光谱 干扰 ，| Hf 327. 385 光谱 干扰 ， 
Hf 0.1 以 下 可 用 Hf 0.1 以 下 可 用 Hf 0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 可 用 可 用 
i ee Mo 224. 704 光谱 干扰 ，| Mo 324. 754 光谱 干扰 ，| Mo 327. 411 光谱 干扰 ， 
Mo 0. 05 以 下 可 Mo 0. 1 以 下 可 用 Mo 1.0 以 下 可 
Nh ee Nb 224. 701 光谱 干扰 | Nb 324. 748 光谱 干扰 严 | Nb 327. 384 光谱 干扰 ， 
严重 ，Nb 0.01 以 下 可 用 | 重 ，Nb 0. 01 以 下 可 Nb 0. 1 以 下 可 用 
背景 干扰 小 ，Ni 0. 1 以 
人 下 可 用 ，Ni 基 匹 配 人 
Si 0.05 ~1 可 可 用 可 用 
忆 让 背景 干扰 小 ， Ta 324. 744 光谱 干扰 ，|Ta 327. 389 光谱 干扰 严重 ， 








Ta 0.1 以 下 可 用 




















Ta 0.1 以 下 可 














Ta 0. 001 以 下 可 用 


















































































































































































































































































































































( 续 ) 
Cu 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 训 | 共存 元 素 含量 范围 ( % ) 
224. 700 327. 754 327. 396 
村 了 Ti 224. 700 光谱 干扰 ， 背景 干扰 小 ， Ti 327. 377 光谱 干扰 ， 
， Ti 0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 Ti 0. 05 以 下 可 
背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
V 0.05 ~5 可 
V0.1 以 下 可 V0.1 以 下 可 
Ww 0.1~16 I 可 用 可 用 
W0.1 以 下 可 
Y 0.01 ~0.5 可 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 可 用 可 用 
背景 干扰 小 Zr 327. 369 光谱 干扰 ， 
Zr 0.005 ~0.2 可 
Zr 0.1 以 下 可 Zr0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 Cu Wek 普 干 扰 研 究 小 结 ”将 表 8-2 ~ 表 8-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进 行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Cu 元 素 各 分 析 谱 线 的 


光谱 干扰 结论 ， 结 果 





见 表 8-5。 


























































































































表 8-5 各 仪器 对 Cu 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
Cu 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
324. 754 327. 396 224. 700 
HJY ULTIMA IC Nb 不 可 用 Ta 不 可 Nb 不 可 用 ，Fe 基 不 可 用 ，Ni 基 匹 配 
0.1L Fe 0.1L CoO0.1L ; Fe 0.01、 
PE OPTIMA Fe 0. 1 、Nb0. 001 以 下 可 用 多 4 让 避让 sy . 人 
可 用 ，Fe 基 匹 配 ; Ta 不 可 用 Nb 0.01 以 下 可 用 
.1 ; Fe 0.1L 
Ta 0. 001 、Ti 0.05 以 下 可 用 ， C50 义 下 可 用 ; Fe 0.1 以 下 可 用 ， 
Thermo IRIS Nb 0.01 以 下 可 用 Fe 基 匹 配 ; Ni 0.1 以 下 可 用 ，Ni 基 
Co 0.1 以 下 可 用 
匹配 ，Mo 0.05 、Nb 0. 01 以 下 可 用 
由 表 8-5 可 以 看 出 ， 在 样品 中 Nb 质 ae 1% 时 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 








对 谱 线 Cu324. 754nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 


Cu 元 素 的 测量 ; 在 样 
Cu 327. 396nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 








的 测量 。 


HJY 公司 ULTIMA IC 型 
仪 分 辨 能 力 更 强 ，| 








品 中 Ta 质量 分 数 小 于 0.1% 时 ， 高 温 
Cu 327. 396nm 进行 锦 基 、 铁 锦 基 高 温 合金 中 Cu 元 素 





日 与 HJY 公司 ACTIVA 型 


因此 应 采用 























因此 应 采用 Cu 324. 754nm 进行 锦 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 
































合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 








晶 ICP - AES 发 射 光谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
晶 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相 同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 


由 分 
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辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 
8.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 涂 解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200gL) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 了 内 标 洲 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑 料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、Zr 元 
素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 8-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 
不 加 YY 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、Fe、Mo、 
Zr 元素 标准 洲 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 8-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 深 
液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ” 按 氧 氛 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co 、Cnu、 
Fe、Mo、Zr 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 8-6 ( 按 元 素 含 量 》 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 
若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

表 8-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 
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测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (% ) 
S1 -Cu 0 0 0 0 0 0 30 
S2 - Cu 0. 05 0. 10 0.01 0. 05 0. 10 0. 005 30 
S3 - Cu 0. 20 1. 00 0. 05 0. 20 1.00 0. 02 40 
S4 -Cu 2. 00 5. 00 0. 50 2. 00 5.00 0. 05 40 
S5 - Cu 7. 00 12. 00 5. 00 10. 00 12. 00 0. 10 30 























测量 


(1) 工作 条 件 
仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 
谱 线 : Cu 324.754 nm、Cu327. 396nm。 

积分 时 间 : 5s。 
(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 


列 溶液 在 上 述 工 作 


8-7。 








FE 条件 下 建立 工作 曲线 ， 


测量 


二 
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王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Cu 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 


(3) 硫酸 洲 解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 





































































































列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Cu 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 
8-7。 

(4) 氢 氟 酸 洲 解 法 工作 曲线 测量 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ， 用 氢 氛 酸 洲 解 法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 氧 氟 酸 洲 解 法 测试 洲 液 中 的 Cu 元 素 ， 分 析 
结果 见 表 8-7。 

表 8-7 三 种 溶解 法 在 Cu 324. 7S4 nm、Cu327. 396nm 处 测定 Cu 元 素数 据 比 较 
测试 溶液 | 标准 物 本 标准 值 | 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) | 硫酸 溶解 法 测量 值 (% ) | 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
日 亚 卫 全 
编号 | 质 编 号 (%) Cu 324.754nm| Cu 327. 396nm| Cu 324. 754nm| Cu 327.396nm | Cu 324. 754nm [Cu 327. 396nm 
A2 -2 0. 057， 0. 057 ， 0. 068 ， 0. 067 ， 0. 065 ， 0. 064 ， 
D133 GH4033 | 0.06 
GH33 0. 057 0. 056 0. 062 0.061 0. 063 0. 062 
A5 -2 0. 024 ， 0. 021 ， 0. 032 ， 0. 030 ， 0. 030 ， 0. 025 ， 
D134 GH2036 一 
GH36 0. 023 0. 021 0. 033 0. 030 0. 029 0. 025 
A8 -1 0. 128, 0. 121 ， 0. 133 ， 0. 125 ， 0. 134 ， 0. 128 ， 
D135 GH3039 一 
H39 0. 125 0. 118 0. 132 0. 123 0. 128 0. 123 
A42 0. 147， 0. 150 ， 0. 150 ， 0. 153 ， 0. 155 ， 0. 164 ， 
D139 GH105 | 0.133 
H105 0. 144 0. 148 0. 149 0. 152 0. 151 0. 160 
A35 0. 051 ， 0. 023 ， 0. 070 ， 0. 040 ， 0. 062 ， 0. 029 ， 
D143 GH4169 
H169 0. 050 0. 023 0. 066 0. 037 0. 060 0. 029 
A43 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 004 ， 0. 007 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D144 GH4220 一 
H220 未 检 出 未 检 出 0. 007 0.010 未 检 出 未 检 出 
第 20 号 高 
、 0. 010， 0. 010 ， 0. 023 ， 0. 022 ， 0. 018 ， 0.015 ， 
D145 | 温 合金 | GH2302 二 
0. 010 0. 010 0. 022 0.021 0.017 0.014 
GH302 
151 -2 
0.012 ， 0. 015 ， 0. 021 ， 0. 024 ， 0. 020， 0. 021 ， 
D172 IGH49 钊 贡 GH4049 一 
0. 025 0. 027 0. 022 0. 025 0. 019 0. 020 
高 温 合金 
157 _ _ _ 
a 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 003 ， 0. 002 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D174 |H37 高 温 | GH4037 一 _ 
未 检 出 未 检 出 0. 002 0. 001 未 检 出 未 检 出 
合金 617 
160 _ _ 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 002 ， 0. 001 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D177 |H44 高 温 | GH3044 一 _ 
未 检 出 未 检 出 0. 002 0. 002 未 检 出 未 检 出 
合金 868 
205 铁 名 
Se 0.011, 0.011 ， 0. 021 ， 0. 020 ， 0.017 ， 0.014 ， 
D219 | 基 高 温 合 | GH1140 3 
0.010 0. 010 0. 022 0.021 0.017 0.014 
金 GH140 
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( 续 ) 
测试 溶液 标准 物 i 标准 值 | 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) | 硫酸 溶解 法 测量 值 ( % ) | 氨 气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
曲 简 竹林 
编号 | 质 编号 (%) Cu 324.754nm | Cu 327.396nm | Cu 324. 754nm | Cu 327. 396nm | Cu 324. 754nm Cu 327. 396nm 
215 铁 锦 基 
0. 032 ， 0. 031 ， 0. 041 ， 0. 041 ， 0. 038 ， 0. 035 ， 
D226 | 高温 合金 | GH1035 一 
0.031 0. 031 0. 040 0. 039 0. 037 0. 034 
GH35 -1 
6925 0. 271 ， 0. 270 ， 0. 266 ， 0. 263 ， 0. 272 ， 0. 284 ， 
D245 GH3030 | 0.245 
GH30 0. 267 0. 267 0. 248 0. 251 0.271 0. 274 
6952 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0.005，0. 003 ,10.003 ，0. 004,| 0. 001 ， 未 检 出 ， 
D257 GH3128 一 
GH128 未 检 出 未 检 出 0. 003 0. 002 0. 001 未 检 出 
1 67 -10 K3 a 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 003 ， 0. 005 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
锦 铬 钴 钢 未 检 出 未 检 出 0. 005 0. 005 未 检 出 未 检 出 
77 =11 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 003 ， 0. 005 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D321 K405 = l 
K5 -3 未 检 出 未 检 出 0. 003 0. 004 未 检 出 未 检 出 
A1021 GH 0. 125 ， 0. 124 ， 0. 124 ， 0. 122 ， 0. 120， 0. 124， 
D340 GH2132 | 0.11 
132 -32 -4 0. 122 0. 121 0. 115 0. 117 0. 118 0. 122 
0. 004， 0. 048 ， 0.013 ， 0. 060 ， 0. 008 ， 0. 054 ， 
D356 |IN738 -1| K438 一 
0. 003 0. 044 0. 012 0. 057 0. 008 0. 053 
GBWO1641 
a 0. 007， 未 检 出 ， 0. 022 ， 0. 007 ， 0. 013， 未 检 出 ， 
D384 | 锦 基 高 温 | K418B = 
Di 0. 008 未 检 出 0. 020 0. 006 0.013 未 检 出 
日 下 
DZ125 未 检 出 ， 0. 098 ， 0. 002 ， 0. 122 ， 未 检 出 ， 0. 119 ， 
D400 DZ125 = 
化 学 未 检 出 0. 094 0. 002 0. 116 未 检 出 0. 110 
0. 033 ， 0. 004 ， 
GH4169 0. 024 ， 未 检 出 ， 0. 045 ， 0. 013 ， 0. 033 ， 0. 002 ， 
D379 GH4169 | 0.002 1 
化 学 0. 023 未 检 出 0. 043 0.012 0. 033， 0. 002， 
0. 033 0. 002 
未 检 出 ， 0. 042 ， 0. 002 ， 0. 076 ， 未 检 出 ， 0. 080 ， 
M002 -1| 一 M002 
未 检 出 0. 030 0. 001 0. 076 未 检 出 0. 076 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 004 ， 0. 005 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
030088 DZ4 = 、 
未 检 出 未 检 出 0. 004 0. 004 未 检 出 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 010 ， 0. 007 ， 0. 006 ， 0. 000 ， 
030183 = K424 = 
未 检 出 未 检 出 0. 012 0. 009 0. 006 0. 000 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 012 ， 0. 009 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
030622 = 1C6 二 ee EE 
未 检 出 未 检 出 0. 007 0. 004 未 检 出 未 检 出 
0. 053 ， 0. 043 ， 0. 004 ， 0. 082 ， 未 检 出 ， 0. 077 ， 
032725 一 K4002 es 
0. 053 0. 044 0. 004 0. 084 未 检 出 0. 079 
0. 007， 未 检 出 ， 0. 021 ， 0. 007 ， 0.012 ， 未 检 出 ， 
034532 车 K418 a 
0. 009 未 检 出 0. 033 0.018 0.013 未 检 出 
0. 039 ， 0. 038 ， 
0. 033 ， 0. 032 ， 0. 039 ， 0. 039， 0. 040 0. 040 ， 
036764 一 GH3044 一 
0. 032 0. 030 0. 040 0. 039 0. 037， 0. 036， 
0. 037 0. 035 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 007 ， 0. 007 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
037103 至 K423 
未 检 出 未 检 出 0. 007 0. 007 未 检 出 未 检 出 
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( 续 ) 
测试 溶液 标准 物 a 标准 值 | 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) | 硫酸 溶解 法 测量 值 ( % ) | 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
日 乍 胜 权 
编号 | 质 编号 (%) Cu 324.754nm| Cu 327. 396nm| Cu 324. 754nm | Cu 327.396nm | Cu 324.754nm Cu 327.396nm 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0.011 ， 0. 007 ， 0. 005 ， 未 检 出 ， 
037935 一 DZ22 一 
未 检 出 未 检 出 0. 010 0006 0. 006 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 035 ， 0. 026 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
038916 一 GH710 二 We We 
未 检 出 未 检 出 0. 024 0. 037 未 检 出 未 检 出 
未 检 出 ， 0. 007 ， 0. 093 ， 0. 005 ， 0.211 ， 
038936 一 DD6 二 0. 074 
未 检 出 0. 006 0. 099 0. 005 0. 221 
未 检 出 ， 0. 174 ， 0. 004 ， 0. 210， 0. 000， 0. 208 ， 
040371 一 IC10 二 
未 检 出 0. 170 0. 003 0. 196 0. 000 0. 206 
未 检 出 ， 0. 075 ， 0. 003 ， 0. 089 ， 未 检 出 ， 0. 082 ， 
040736 一 In713C 一 
未 检 出 0. 075 0. 003 0. 088 未 检 出 0. 082 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 004 ， 0. 004 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
041670 一 DD3 二 
未 检 出 未 检 出 0. 003 0. 002 未 检 出 未 检 出 
0. 121 ， 0. 087 ， 0. 124 ， 0. 094 ， 0. 126 ， 0. 095 ， 
041805 一 InCo718 二 
0. 120 0. 087 0. 133 0. 105 0. 121 0.091 
未 检 出 ， 0. 191 ， 0. 008 ， 0. 247 ， 0. 003 ， 0. 243 ， 
042471 一 “| 单 晶 合金 | 一 | 
未 检 出 0. 171 0. 011 0.240 0. 002 0.232 
0. 012 ， 0. 024 ， 0. 009 ， 0. 017， 0. 001， 
043409 一 GH742 一 未 检 出 
0. 012 0. 024 0.010 0.017 0. 001 
0. 002 ， 未 竹山 
0. 002 ， ee 0.015 ， 0. 007， 0. 008， 未 检 出 ， 
044823 一 FRC26 一 未 检 出 ， - 
0. 002 ， 未 检 出 0. 014 0.007 0. 009 未 检 出 
~ 人 Ty 
未 检 出 ， 
有 0. 003， 0.012 ， _ 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 005， 
GH188 二 GH5188 0. 002 ， 0. 010， 
未 检 出 未 检 出 未 检 出 0. 005 
0. 009 0.019 
0. 012 ， 0.011 ， 0. 025 ， 0. 023 ， 0. 016 ， 0. 013 ， 
GH1140 一 GH1140 一 
0.011 0. 011 0. 02 0. 019 0.015 0.012 
未 检 出 ， 0.015 ， 0. 005 ， 0.117， 0. 000 ， 0. 122 ， 
0608219| ”一 M509 一 
未 检 出 0. 016 0. 005 0. 123 0. 000 0. 121 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 002 ， 0. 004 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
0609202| ”一 K417 = 有 
未 检 出 未 检 出 0. 004 0. 005 未 检 出 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 006 ， 0. 008 ， 0. 001 ， 0. 000 ， 
0610072| ”一 GH710 = 
未 检 出 未 检 出 0. 004 0. 006 0.001 0.001 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 003 ， 0. 005 ， 0. 000 ， 未 检 出 ， 
0612131 一 GH720i 三 
未 检 出 未 检 出 0. 004 0. 006 0. 000 未 检 出 
0. 173 ， 
未 检 出 ， 0. 151 ， 0. 001 ， 0. 147 ， 未 检 出 ， 0. 175 ， 
0613263| ”一 DD402 
未 检 出 0. 159 0. 001 0. 151 未 检 出 0. 152 ， 
0. 165 
焊丝 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 008 ， 0. 005 ， 0. 005 ， 未 检 出 ， 
HGH3113 未 检 出 未 检 出 0. 006 0. 003 0. 004 未 检 出 
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由 表 8-7 可 以 看 出 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Cu 元 素 的 测量 值 基 本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基 
本 一 致 ， 说 明 这 三 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 钊 基 、 锦 基 高 温 合金 中 的 Cu 元 素 。 

但 Cu 324.754nm 和 Cu 327. 396nm 两 条 谱 线 分 析 结 果 与 标准 物质 推荐 值 有 些 不 同 ， 这 是 由 
于 合金 中 的 共存 元 素 对 这 两 条 谱 线 有 光谱 干扰 所 致 ， 见 8.2. 1。 


8.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 铜 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 
确 度 试 验 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 、 PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试 
验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 8-8。 
表 8-8 三 台 仪 器 的 工作 条 件 




































































































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 重 直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
和 雾 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 324.754 和 327. 396 324. 754 和 327. 396 324.754 和 327. 396 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 

















2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 AI、Co、Cu、Fe、Mo 、 六 元 素 标准 溶液 和 Ni 基 
体 洲 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 8-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 
算 ) ， 加 入 按 下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 
标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 8-10 ~ 表 
8-12) 各 0.100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 
溶解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 和 28g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完 全 后 冷却 ， 移 和 人数 个 相应 100mL 
塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 8-9。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 0.05% ~7.00% 间 测 量 的 Cu 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 
测量 要 求 。 


















































































































































表 8-9 各 仪器 分 析 Cu 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 





Cu 324. 754 0. 999 998 1. 000 00 0. 999 89 

















Cu 327. 396 0. 999 945 1. 000 00 0. 999 87 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
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用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Cu 元 素 , 分 析 结 果 见 表 8-10 ~ 表 
8-12。 
表 8-10 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Cu 的 准确 度 、 精 密度 试验 
二 标准 值 / Cu 324.754nm Cu 327. 396nm 
测试 溶液 | 标准 物 | 、 - i 加 
划 号 合金 牌号 加 入 值 平均 值 | RSD cr 平均 值 | RSD 
编号 ”| 质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
A38 0.030，0. 030 ，0. 030， 0.019, 0.020,0.019, 
D146 CH334 | 一 0.029 | 4.01 0.019 | 5. 83 
GH334 0.029 ，0. 027 ，0. 029 0.017，0. 019 
A34 0.047，0. 049，0. 048 ， 0.046，0. 048， 
D142 H167 三 0.048 | 1.70 0.047 | 1.74 
H167 0. 048 0. 047，0. 047 
A8 -1 0. 139，0. 137， 0. 128 ，0. 127， 
D135 GH3039 | 一 0. 138 | 0.59 0. 128 | 0. 45 
H39 0. 138 ，0. 138 0. 127，0. 128 
GBWO1641 
0. 006 ,0. 005 ，0. 005， 
D384 ”| 镍 基 高 温 | K418B 一 含 Nb2. 15 一 一 0.005 | 7. 90 
0. 005，0. 005 ，0. 005 
公公 
日 下 
2.947, 2.972, 2. 978 ， 2. 931，2. 958 ，2. 962 ， 
D107 110# | 近 110#| 2.89 2. 996 | 1. 55 2. 977 | 1. 25 
2. 989，3. 053 ，3. 011 2. 974，2. 997，3. 039 
206Crl8 | Crl8Ni 
1.860，1. 865，1. 830， 1. 880, 1.862, 1. 824， 
D220 | Ni20Mo | 20Mo2 | 1.64 1.840 | 1.23 1.850 | 1. 19 
1. 810, 1. 835 1. 835, 1.850 
2Cu2Nb | Cu2Nb 
3# DZ125 0.005，0. 004 ，0. 004 ， 
D403 、 | DZ125 三 0.004 | 1.18 含 Ta3. 75 过 过 
光谱 0. 004 
第 20 号 
0. 022 ，0. 022 ，0. 022 ， 0.019，0. 019，， 
D145 ”高 温 合金 GH2302| 一 0.022 | 2.30 0.019 | 0 
0.021 0.019, 0.019 
GH302 
215 铁 基 
en 0. 041，0. 042 ，0. 043 ， 0.040，0. 041，0. 042 ， 
D226 “| 高 温 合金 GH1035| 一 0.042 | 1.94 0.041 | 2. 35 
0. 042 0. 040 
GH35 -1 
2 
D133 GH4033 | 0.06 0. 067 ，0. 067 0.067 | 0 0. 048 ，0. 048 0.048 | 0 
GH33 
A30 0.031，0. 031 ， 0. 021，0. 021 ， 
D132 H136 | 0.026 0.031 | 1.63 0.021 | 0 
H136 0.031 ，0. 030 0. 021，0. 021 
6924 0. 203 ，0. 217，0. 206 ， 0.214，0.200，0. 209， 
D244 GH3030 | 0. 199 0.211 | 2.44 0.207 | 2. 58 
GH30 0.213, 0.213, 0.211 0. 209, 0. 208, 0. 201 
A5 -2 0.033 ，0. 033 ，0. 033 ， 0. 029，0. 030 ，0. 029 ， 
D134 GH2036 | 一 0.033 | 1.24 0.029 | 1.76 
GH36 0. 033 ，0. 032 ，0. 033 0. 030，0. 029 ，0. 029 
0. 042 ，0. 041 ，0. 037， 0. 041，0. 040，0. 036， 
0. 043 ，0. 040 ，0. 041 ， 0. 042，0. 039，0. 040， 
036764 一 |GH3044| 一 0.038 | 7.49 0.038 | 6.70 
0.037，0. 035，0. 036 ， 0. 038，0. 036，0. 038， 
0. 035 ，0. 037 ，0. 036 0.034, 0.036, 0.035 
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( 续 ) 
i 标准 值 / Cu 324.754nm Cu 327. 396nm 
测试 溶液 | 标准 物 人 金牌 号 加 入 值 平均 信 平均 什 
日 稚 帮 本 平均 RSD 平均 RSD 
编号 | 质 编号 测量 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
0.97 3. 18 
0. 056，0. 056 ，0. 057 ， 0. 059，0. 059 ，0. 059 ， 
036764+1| 一 |GH3044 | +0.02 0. 056 | 回收 率 0.058 | 回收 率 
0. 056 ，0. 057 0. 056，0. 055 ，0. 069 
90.0 100.0 
1.049, 1.117, 1.072 i 1.060, 1.083, 1.096 a 
036764+2| 一 |GH3044| +100| ””  ” ”|1.086 | 回收 率  “” ” ” ”| 1.095 | 回收 率 
1.076, 1.099, 1.100 1.097, 1.116, 1.119 
104.8 105.7 
2. 65 2. 58 
0.502，0. 538 ，0. 536 ， 0.540，0. 553 ，0. 557 ， 
036764 +3| 一 |GH3044 | +0.50 0. 521 | 回收 率 0.534 | 回收 率 
0. 516 ，0. 516 ，0. 516 0. 528, 0. 522 ，0. 533 
96.6 99.2 
0. 001, 0. 001, 0. 001, 0. 006，0. 006，0. 005， 
0609202 = K417 一 0.002 | 61.3 0.006 | 16.1 
0. 003 ，0. 004 ，0. 003 0. 007，0. 008 ，0. 007 
0. 049，0. 049，0. 050 人 0.055, 0.057, 0.056 J 
0609202 +2| ”一 K417 | +0.05|  “” ”  ”“” ”|0.051 | 回收 率 |  ”” ” ”” ”” ”| 0.056 | 回收 率 
0. 053 ，0. 052 ，0. 055 0. 057 ，0. 057 
98.0 100.0 
1. 29 1. 04 
3. 029，3. 048 ，2. 956 ， 3.017，3. 087，3. 061 ， 
0609202 +3| ”一 K417 | +3.00 3. 000 | 回收 率 3.043 | 回收 率 
2. 999，2. 970 3.035, 3.058, 3.001 
100.0 101.2 
0. 002 ，0. 002 ，0. 002 ， 0. 007，0. 006 ，0. 006 ， 
0610072 一 |GcH710 | 一 0.003 | 36.5 0.007 | 11.0 
0. 004 ，0. 004 ，0. 004 0. 007，0. 007，0. 008 
0.017，0. 016 ，0. 016 ， 
0.014, 0.014, 0.014, 3. 66 6. 59 
0.017，0.017，0. 017， 
0610072 +1| 一 | GH710 | +0.01 | 0.014,，0.014，0.013，| 0.014 | 回收 率 0.016 | 回收 率 
0.015, 0.016, 0.014, 
0.014, 0.013, 0.013 110.0 90.0 
0. 015 
1. 17 1.72 
0. 104, 0. 102, 0. 102 ， 0. 109, 0. 108, 0. 105, 
0610072 +2| ”一 GH710 | +0. 10 0. 103 | 回收 率 0. 108 | 回收 率 
0. 104 ，0. 103 ，0. 105 0.110，0. 110，0. 109 
100. 3 101.0 
4.979, 4.918, 4.952 1 4.972, 4.990, 4.936 Wh 
0610072 +3| 一 | GH710| +4+5.00| ” ””  ” ”|5.012 | 回收 率  ” ” ” ”| 4.984 | 回收 率 
5.193, 5.017, 5.018 4.987，5. 033 
100.2 98.3 
0. 002 ，0. 004 ， 0. 005，0. 007，0. 004， 
0609202 = K417 0.002 | 70.71 0. 005 | 23. 97 
0. 001 ,0. 001 0. 005 
0.012, 0.013, 0. 013 ， 7.54 | 0.015, 0.016, 0.016, 7. 25 
0609202+1| 一 K417 | +0.01 | 0.012, 0.011,，0.011，| 0.012 | 回收 率 | 0.015，0.014，0.014，| 0.015 | 回收 率 
0.011, 0.011 100.0 0.014, 0.013 100.0 
用 此 基体 匹配 的 方法 测量 了 高 温 合 金 标 准 物 质 和 高 温 合金 样品 中 Cu 元 素 ， 并 进行 了 加 入 回 
收 试验 。 由 表 8-10 可 以 看 出 ,在 Cu 324. 754nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Cu 元 素 ， 
对 于 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 高 温 合 金 标准 物质 的 Cu 元素, 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 


致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 如 入 值 基本 一 致 。 当 Cu 元 素 含量 范围 
围 在 90.0% ~ 110.0% ，RSD 小 于 7.54% ; 当 Cu 元 素 含量 范围 
围 在 96.6% ~ 104.8% ，RSD 小 于 2.65% ; 当 Cu 元 素 含量 范围 


回收 率 范 
回收 率 范 























在 0.01% ~0.10% 时 ， 
在 0.10% ~1.00% 时 ， 
在 1.00% ~5.00% 时 ， 


人 总 和 精密 度 符合 
在 Cu 327.396nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测 
合金 标准 物质 的 Cu 元 素 ， 





0.01% ~5.0% 高 温 














回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Cu 元 素 含 量 范 


90.0% ~101.0% ，RSD 小 于 7.25% ; 当 Cu 元 
99.2% ~105.7% ，RSD 小 于 2.58%; 当 Cu 元 
98.3% ~105.79% ，RSD 小 于 2. 00% 。 上 














温 合 金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 的 Cu 元素。 





表 8-11 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Cu 的 准确 

















Cu 324.754nm 


日 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 


度 、 精 密度 


试验 
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分 析 要 求 。 
量 高 温 合金 中 Cu 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 样品 加 入 
范围 在 0.01% ~ 0. 10% 时 ， 回 收 率 范围 在 
素 含 量 范 围 在 0.10% ~ 1.00% 时 ， 回 收 率 范围 在 
素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时， 回收 率 范 围 在 





可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 


Cu 327. 396nm 
















































































op en 标准 值 / 
测试 溶液 | 标准 物 | 、 有 
了 号 合金 牌号 加 入 值 平均 值 | RSD 、 平均 值 | RSD 
编号 | 质 编号 本 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
A38 0.031, 0.031, 0.027, 0.019, 0.019, 0.019, 
D146 GH334 | 一 0.030 | 7.33 0.018 | 8. 22 
GH334 0. 032 0. 016 
A34 0.041，0. 042 ，0. 041 ， 0.039，0. 040，0. 041 ， 
D142 H167 0.041 | 1.21 0.040 | 2. 41 
H167 0.041 0. 039 
A8 -1 0.153, 0. 157, 0. 154 ， 0.131, 0.130, 0. 126, 
D135 GH3039 | 一 0. 156 | 1. 25 0.134 | 5. 11 
H39 0.157 ，0. 157 0. 141，0. 141 
ee 0. 006，0. 007，0. 007 
D384 ”| 镍 基 高 温 | K418B 二 含 Nb2. 15 一 0.006 | 8.43 
0. 007，0. 006，0. 006 
全 全 
日 下 
2.793，2. 724，2. 804 ， 2. 811, 2.741, 2. 807, 
D107 110# | 近 110#| 2.89 2.749 | 2.21 2.79 | 1.18 
2. 675 2. 802 
206Cr |Crl8Ni20 
1. 631，1. 665 1.662, 1.603, 1.633, 1.632, 
D220 I8Ni20Mo Mo2Cu2 | 1.64 1.669 | 1.57 1.636 | 1.35 
1.687, 1.699 1.657, 1.656 
2Cu2Nb | Nb 
D403 ”8B# DZ125 0. 002，0. 001 ，0. 002 ， 
、 “| DZ125 = 0. 002 | 36. 51 含 Ta3. 75 有 有 
光谱 0. 001 ，0. 001 ，0. 002 
第 20 号 
I 0.019，0. 017，0. 017， 0.017, 0.016, 0.016 
D145 ”高温 合金 GH2302| 一 0.018 | 4.22 0.016 | 2. 53 
0.018 ，0. 018 ，0. 018 0.016, 0.016, 0.016 
GH302 
215 
铁 基 高 温 0. 033 ，0. 033 ，0. 032 ， 0. 032，0. 033 ，0. 032 ， 
D226 GH1035| ”一 0.031 | 9.71 0.031 | 9. 12 
合金 0. 026 ，0. 0330 0. 026 ，0. 032 
GH35 -1 
A2 = 六 
D133 Pe GH4033 | 0.06 0. 060 ，0. 063 0.062 | 3.45 0.052, 0.055 0.054 | 3. 97 
A30 0. 030，0. 030 ，0. 029 ， 0. 021，0. 021 ，0. 020， 
D132 H136 | 0.026 0.030 | 1.96 0.021 | 2. 82 
H136 0. 029 0. 020 
6924 0.222, 0. 227, 0. 214, 0. 229 ,0.234, 0. 220， 
D244 GH3030 | 0. 199 0.219 | 2.91 0. 226 | 3. 05 
GH30 0. 209 ，0. 221 ，0. 220 0.215，0. 228 ，0. 228 
0. 039，0. 040 ，0. 042 ， 0.023 ，0. 023 ，0. 025 ， 
D134 ciag |5H2036| 一 0.041, 0.041, 0.040, | 0. 040 | 2.76 0. 025 ，0. 024， 0.025 | 9.33 
0. 039 0. 029, 0. 028 
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( 续 ) 
标准 值 / Cu 324.754nm Cu 327. 396nm 
EN 示 准 
测试 溶液 测 标准 物 会 金牌 号 加 入 人 ou ee 
ee EE 平均 值 RSD 平均 RSD 
试 溶液 编号 | 质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
0. 040，0. 044 ，0. 035， 0.040，0. 044 ，0. 036， 
036764 一 |GH3044| 一 |0.033, 0.039, 0.035, | 0.038 | 11. 03 0. 042，0. 045 ， 0.041 | 9.02 
0. 043 0. 037 
0.058, 0.054, 0.061 Ls 0.059, 0.055, 0.062 We 
036764+1| 一 jGH3044| +0.02| ”| 回收 率 5.13 |  ”” ”| 回收 率 | 4.85 
0. 058 ，0. 054 ，0. 060 0.061, 0.057, 0.062 
100.0 90.0 
1.068, 1.076, 1.083 ey 1.077, 1.083, 1.091 0 
036764+2| 一 JGH3044| +1.00| ”| 回收 率 1.06 | “” ”| 回收 率 | 1.26 
1.078, 1.053, 1.061 1.080, 1.053, 1.066 
103.2 103.4 
0.535, 0.558, 0.549, | 0. 541 0.538, 0.562, 0.549, | 0. 543 
036764 +3| 一 |GH3044| +0.50 | 0.521，0. 535，0. 558 ，| 回收 率 | 2.78 | 0.523，0.540，0. 562 ，| 回收 率 | 2. 88 
0.521 ，0. 549 100.6 0. 549, 0. 521 100.4 
0.002 0，0. 001 6， 0. 004 8 ，0. 004 4， 
0609202 K417 = 0.0018| 一 0. 0045 | 5. 09 
0.0017 0.004 4 
0.0123, 0.0120, 0.0123, |0.0126 .015 6, 0.014 9, 0.015 8, 0.0156 
0609202 +1 一 K417 | +0.01 0.012 0, 0.012 8， 可 收 率 | 4.22 0.015 1，0.015 9，0.016 0, 回收 率 | 3. 35 
0.013 4, 0.013 2, 0.012 4| 108.0 0.016 5, 0.0153 111.0 
0. 048 0. 052 
0. 047，0. 051 ，0. 051 ， 0.052，0. 055 ，0. 055 ， 
0609202 +2| ”一 K417 | +0.05 回收 率 | 6. 35 回收 率 | 6. 80 
0. 045 ，0. 045 0. 048 ，0. 048 
92. 4 95.0 
3.056, 3.034, 3.008, | 3. 041 3.025, 3.077, 2.952, | 3.011 
0609202 +3| 一 K417 | +3.00 | 3.027，3.074，3.018， | 回收 率 | 1.02 | 2.990，3.034，2.989, | 回收 率 | 1. 23 
3.072, 3.082, 2.998 | 101.3 3. 000，3. 014 100.2 
0.003 4，0. 003 4， 0.007 0，0. 006 5， 
0610072 一 |GcH710 | 一 0. 003 4| 1.68 0. 006 8| 3. 18 
0.003 5 0. 006 8, 0.0069 
0.013 2, 0.013 5, 0.013 8， 0.016 5, 0.016 8, 0.017 1, 
0.013 8 0.017 1 
0.013 8, 0.014 1, 0.013 8， 0.017 1, 0.018 1, 0.017 0， 
0610072 +1| 一 GH710 | +0.01 可 收 率 | 1.93 回收 率 | 2.95 
0.013 9, 0.014 1, 0.017 6, 0.017 6， 
104.0 103.0 
0.013 8, 0.013 8 0.016 8, 0.0166 
0. 103, 0. 102, 0. 104 De 0. 104，0. 104，0. 105 多 
0610072+2| 一 | GH710 | +0.10| ”| 回收 率 5.06 |  ” ”| 回收 率 | 4.73 
0. 094 ，0. 092 ，0. 098 0.097, 0.093, 0. 101 
95.6 94.2 
5.000, 4.947, 4.977, | 4. 996 5.022, 4.966, 5.007, | 5.007 
0610072 +3| 一 | GH710 | +5.00 | 5.065，5.060，5.005，| 回 收 率 | 0.83 | 5. 082，4. 971，5. 025，| 回 收 率 | 0. 69 
4.974, 4.965, 4.975 | 99.9 4.990, 4.994, 5.004 | 100.0 
044823 并 C26 = 0.018, 0.018 0.018 | 0.0 0. 006 ,0. 006 0.006 | 0.0 
0. 029 0.0175 
0. 029，0. 029 ，0. 029,， 0.017，0.018，0. 017， 
044823 +1| 一 RC26 | +0.01 回收 率 | 1.71 回收 率 | 3. 13 
0. 029 ，0. 029 ，0. 030 TA 0.017, 0.018, 0.08 a 



























































( 续 ) 
标准 值 / Cu 324.754nm Cu 327. 396nm 
ee ee 不 { 毕 
测试 溶液 测 标准 物 全 多 牌号 加 入 值 om Pe 
a 签 情 号 平均 值 ，RSD 平均 RSD 
试 溶液 编号 质 编号 | 测量 值 (% ) 测量 值 (%) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
0.072，0. 070，0. 073 呈 0.070，0.068，0.071 9 
044823+2| 一 | 水 C26 | +0.05| ”| 回收 率 1.60 | ” ”| 回收 率 | 1.88 
0.071, 0.071 0. 068 ,0. 069 
106.8 103.4 
040736 一 |In713C| 一 0. 002 ，0. 002 0.002 | 0.0 含 Ta 2.7 二 一 
0. 0133 


0.014, 0.013, 0.013, 
040736+1| 一 In713C | +0.01 回收 率 | 3.67 
0.013 ，0. 013 ，0. 014 1 


0. 112 

0.111, 0.114, 0. 112, 

040736+2| 一 In713C | +0. 10 回收 率 | 2. 03 
0. 114 0.109, 0. 109 人 














038935 = DD6 = 0.013 ，0. 013 0.013 | 0.0 含 Ta 7. 14 > > 





0. 121 

0. 121，0. 121, 0. 120, 

038935 +1| 一 DD6 | +0.10 回收 率 | 1. 10 
0. 119，0. 121 ，0. 123 68 








0. 551 

0.532, 0.571, 0. 561 ， 
038935 +2| 一 DD6 | +0.50 回收 率 | 2. 51 
0. 545 ，0. 544 ，0. 554 in 6 








032725 三 K4002 = 0. 002 ，0. 002 0.002 | 0.0 含 Ta 2.6 = 





1. 077 

1.097，1. 078 ，1. 087 ， 

032725 +1| 一 K4002 | +1.00 回收 率 | 1. 53 
1.067, 1.050, 1.082 























107.5 
5. 328 
5.348, 5. 338, 5. 329, 
032725 +2| ”一 K4002 | +5.00 回收 率 | 1.31 = 二 
5. 409 ,5. 217 1 




















由 表 8-11 可 以 看 出 ,在 Cu 324.754nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cu 元 素 ， 对 
于 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Cu 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 
对 样品 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Cu 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 
收 率 范 围 在 92.4% ~113. 0% ，RSD 小 于 11.03% ; 当 Cu 元素 含量 范围 在 0.10% ~1.00 和 % 时 ， 回 
收 率 范 围 在 95. 6% ~ 110.0% ，RSD 小 于 5.06% ; 当 Cu 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~5.00 儿 时 ， 丐 
收 率 范围 在 99. 9% ~ 107. 5% ，RSD 小 于 2. 21% 。 准 确 度 和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 

在 Cu 327. 396nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cu 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
0.01% ~5.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Cu 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 样品 加 入 回 
收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Cu 元 素 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
90.0% ~115.0% ，RSD 小 于 9.33% ; 当 Cu 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
94.2% ~103.4% ，RSD 小 于 5.11% ; 当 Cu 元素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回收 率 范 围 在 
100. 0% ~103.4% ，RSD 小 于 1.35%。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 
高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 的 Cu 元 素 。 
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表 8-12 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Cu 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Cu 324.754nm 


Cu 327. 396nm 
















































































本 标准 值 / 
人 标准 物 [人 车 
测试 溶液 | 合金 牌号 加 入 值 平均 值 | RSD 平均 值 | RSD 
质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
A38 0.024, 0. 024, 0. 021 ， 0.023 ，0. 023 ，0. 019， 
D146 GH334 | 一 0.023 | 5.73 0. 020 |15. 00 
GH334 0. 024 ，0. 024 0.019, 0.016 
A34 0.039，0. 040，0. 039， 0. 041，0. 042 ，0. 045 ， 
D142 H167 = 0.039 | 1.27 0.043 | 4. 08 
H167 0. 039 0. 042 
2. 892, 2.919, 2. 968 ， 2. 893 ，2. 929，2. 982 ， 
D107 110# | 近 110#| 2.89 |2.847, 2.935, 2.882, | 2.904 | 1.37 | 2.866, 2.924, 2.885, | 2.900 | 1.77 
2. 886 2.913，2. 80 
p06 Crl8lCrl8Ni20 1.641, 1.691, 1.660, 
1.712, 1.735, 1.705, 
D220 INi20Mo2| Mo2Cu2 | 1.64 |1.680, 1.645, 1.652, | 1.662 | 1.10 eh 1.725 | 1.16 
Cu2Nb | Nb 1.662 
D403 3# DZ125 
、 “| DZ125 0. 005 ,0. 006 0.006 | 一 含 Ta3. 75 = = 
光谱 
第 20 号 
| 0.014, 0.013, 0. 014， 0.024 ,0. 021，0. 023 ， 
D145 ”高 温 合 金 GH2302| 一 0. 013 8| 2. 95 0. 023 | 5. 05 
0.014, 0.014, 0.014 0.024, 0.023, 0.024 
CGH302 
215 铁 基 
D226 “高温 合金 GH1035| 一 0.039; 0.036; 0.036 | 0.037 | 4.68 | 0.036; 0.040; 0.039 | 0.038 | 5. 43 
GH35 -1 
A 
D133 3 CH4033 | 0.06 0. 064 ，0. 064 0.064 | 0.00 0.074, 0.074 0.074 | 0.00 
A30 0. 020，0. 019 ，0. 020， 0.025，0. 022 ，0. 024 ， 
D132 H136 | 0.026 0.020 | 2.53 0.024 | 5. 89 
H136 0. 020 0. 025 
6924 0.216, 0.211, 0. 208, 0. 206, 0. 202，0. 202 ， 
D244 GH3030 | 0. 199 0.205 | 4.91 0. 199 | 3.30 
GH30 0. 202 ，0.208 ，0. 187 0. 197，0. 199，0. 187 
A5 -2 
D134 GH2036 | 一 = 至 三 过 三 
GH36 
0.038 ,0.037，0. 033 ， 0.035，0. 033 ，0. 035 ， 
036764 一 |GH3044| 一 0.037 | 1.46 0. 037 | 7. 45 
0. 037，0. 037 ，0. 038 0. 039，0. 038 ，0. 040 
0. 058 ，0. 057 ，0. 058 a 0.056, 0.056, 0.056 人 
036764+1| 一 |GcH3044| +0.02| ”| 回收 率 3.14 |  ” ”| 回收 率 | 3.53 
0. 059 ，0. 056 ，0. 054 0. 060，0. 060，0. 059 
100.0 105.0 
1.041 1. 144 
1.040, 1.025, 1.060, 1.119, 1.111, 1.153, 
036764+2| 一 |GH3044| +1.00 回收 率 | 1. 37 回收 率 | 2. 08 
1.024 ，1. 045 ，1. 051 1.168, 1.152, 1.164 
100.4 110.7 
0. 524 0. 583 
0. 535，0. 502 ，0. 527 ， 0. 602，0. 568 ，0. 595 ， 
036764 +3| 一 |GH3044| +0.50 回收 率 | 3. 87 回收 率 | 3. 17 
0. 502 ，0. 524 ，0. 555 0. 566 ，0. 603 ，0. 566 
97.4 109.2 
0. 005，0. 005 ，0. 007 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
0609202 一 K417 = 0.005 | 一 和 有 














0. 004 ，0. 006 ，0. 003 











未 检 出 ， 未 检 出 




































































































































































( 续 ) 
ee Cu 324.754nm Cu 327. 396nm 
标准 物 标准 值 / 
测试 溶液 | “合金 牌号 加 入 值 平均 值 | RSD 平均 值 | RSD 
质 编号 | 测量 值 (% ) 站 测量 值 (% ) 县 
(%) (%) | (%) (%) |(%) 
回收 值 0.010，0.011，| 0.010 回收 值 0.012，0.012，| 0. 111 
0609202 +1| 一 K417 | +0.01 | 0.011,，0.010,， 0.010，| 回 收 率 | 4.50 | 0.012，0.011,， 0.011，| 回 收 率 | 7.5 
0.011, 0.010, 0.010 | 100.0 0.010, 0.011, 0.010 | 111.0 
回收 值 0.050，0. 048 ，| 0. 049 回收 值 0.048 ，0. 054 ，| 0. 049 
0609202 +2| ”一 K417 | +0.05 | 0.052，0. 047，0. 048 | 回收 率 | 3.76 | 0.046，0.047，0.049，| 回 收 率 | 5.71 
0. 048 98.0 0. 049 98.0 
2. 951 2. 983 
2. 956，2. 983 2. 959 ，2. 999 
0609202 +3| ”一 K417 | +3.00 EI ”| 回收 率 | 0. 90 fe ”| 回收 率 | 0. 75 
2. 946 ，2. 919， 2. 965，2. 980 ，3. 012 
98.4 99.4 
0610072 一 GH710 一 未 检 出 | 0.0 一 一 一 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.012 ，0. 012 
回收 值 0.013，0.013，I0.012 2 本 收入 ” ”| 0.011 
0.012，0. 012，0. 012 ， 
0610072 +1| 一 | GH710 | +0.01 | 0.012,，0.013，0.013，| 回 收 率 | 7. 74 回收 率 | 9. 22 
0.012, 0.010, 0.010, 
0.013, 0.011, 0.011, | 122.2 110.0 
0.010, 0.010 
回收 值 0. 094，0. 098 ，| 0. 099 回收 值 0.098 ，0.096，| 0. 101 
0610072 +2| ”一 GH710 | +0.10 | 0.101，0. 100，0.097, | 回收 率 | 3.23 | 0.098，0.104，0. 103 ，| 回收 率 | 4. 82 
0. 103 99.0 0. 109 101.0 
回收 值 4. 911，5. 026，| 5. 003 回收 值 5. 103 ，5. 109 ，| 5. 077 
0610072 +3| 一 | GH710 | +5.00 | 4.974，4. 919，5. 1353 ，| 回 收 率 | 1. 80 5. 019 ，5. 075 回收 率 | 0. 81 
5. 034 100.0 101.5 
由 表 8-12 可 以 看 出 ， 在 Cu 324. 754nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Cu 元 素 ， 对 
于 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Cu 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 
对 样品 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 Cu 元 素 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 时 ， 回 
收 率 在 98.0% ~ 122.0% ，RSD 小 于 7.74% ; 当 Cu 元 素 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 








在 97.4% ~ 100.4% ，RSD 小 于 4.91% ; 当 Cnu 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ,回收 率 在 











98.4% ~ 100.4% ，RSD 小 于 1. 80% 。 准 确 度 和 精密 度 符 
在 Cu 327.396nm 处 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 
0.01% ~5.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Cu 元素, 测量 值 与 

















合 分 析 要 求 。 
温 合金 中 Cu 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 


标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 样品 加 入 回 

















收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Cu 元素 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
98.0% ~111.0% ，RSD 小 于 15.00% ; 当 Cu 元 素 含 量 范 围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
101. 0% ~110.7% ，RSD 小 于 4.82% ; 当 Cu 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
99.4% ~110.7% ，RSD 小 于 2. 08% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 








温 合金 中 含量 范 


由 表 8-10 ~ 


围 在 0.01% ~5$.0% 的 Cu 元 素 。 
表 8-12 可 以 看 出 ， 用 氢 氟 酸 溶解 法 溶解 
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高 温 合 金 样品 后 ， 用 基体 匹配 法 测量 








晶 合 金 中 合 量 范 


i 
据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进 





行 高 温 合金 中 含量 范围 











围 在 0.01% ~5.0% 的 Cu 元素， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 精 密度 数 
在 0.01% ~5.0% 的 Cu 元 素 的 测定 。 
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8.2.4 ”分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶 液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
8-13。 

















表 8-13 三 台 仪 器 测量 Cu 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 








分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Cu 324. 754nm 0. 000 35 0.002 1 0.003 0 
Cu 327. 396nm 0. 000 56 0.0018 0.004 3 














由 表 8-13 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Cu 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.004 3% ， 约 为 高 温 
合金 中 Cu 元 素 最 低 检 测 质量 分 数 0.01% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 
至 0.01% 的 Cu 元素 。 














8.3 小 结 





分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Cu224. 700nm 、Cu324. 754nm 、Cu327. 396nm 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 究 结果 表明 在 样品 
中 Nb 含量 小 于 0.1% 时 ， 可 用 Cu324. 754nm 进行 高 温 合金 中 Cu 的 测量 ; 在 样品 中 Ta 含量 小 于 
0.1% 时 ， 应 采用 Cu327. 396nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 Cu 的 测量 。 

研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶 解法 和 氢气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Cu 的 影 
响 ， 研 究 结 果 表 明 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Cu 数据 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 说 明 
这 三 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Cu 元 素 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.01% ~5.00% 间 Cu 元 素 基 体 匹 
配 工 作曲 线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 8 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Cu 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.0% 的 Cu 元 素 ， 
准确 度 和 精密 度 满 足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.004 3% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 01% 的 Cu 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 浴 解 法 或 硫酸 溶解 法 或 氢 氟 酸 溶解 法 洲 解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 
以 在 Cu 324. 754nm 和 Cu 327. 396nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 
0.01%~5.0% 的 Cu 元 素 。 





























































































































第 9 章 锦 基 、 铁 铅 基 高 温 合金 中 铁 元 素 的 测定 
9.1 实验 部 分 


9.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bfy 
im ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 人 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g[mL。 

硝酸 : p 约 1.42g/mL。 

氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 

硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

盐酸 : 1+1。 

全 下 1+1。 

铝 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铝 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铝 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钻 标 准 溶液 A，1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0.500 0g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 
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瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ，| 














中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 
铜 标准 溶液 A: 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、 











j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钻 标 准 浴 液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20.00mL 钼 标准 
用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

1.00mg/mL。 配 制 方法 . 
10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶 













































































称 取 0. 500 0g 纯 铜 ( 质 
解 完全 ， 


溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


| 
冷却 后 移入 500mL 容 


瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铁 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 瓶 




















L 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 准 























j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
儿 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 


Rs 




















中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 西 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 

铁 标准 溶液 C: 0.0l1mgAmL。 丁 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 


钼 标准 溶液 A: 1 00mg/mL。 配 
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里 











丽 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1)， 








置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钥 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20.00mL 钥 标准 


用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 人名。 
称 取 0. 500 0g 纯 钼 ( 质 





制 方法 : 
10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 








准 溶 液 B， 




















中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 











钳 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 
中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 和 6mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 
热 蒂 发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 义 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， Ce 
移 取 20. 00mL 错 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 





200mL 盐酸 (1 +1)， 
猪 标准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 配 





j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 错 (Zr0,)， 
冷却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)， 











制 方法 : 





入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 详 
包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 币 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 ， 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 
镍 基体 溶液 : 
































中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 
9.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 :， Fe 259. 94nm。 


内 标 线 : Y 371. 029nm (HJY ULTIMA ITC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、 


224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 
9.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 





样 

















， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 
(1+1), | 
10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


品 置 于 100mL 聚 四 氟 


上 | 度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 
判 方法 : 








冷却 后 将 溶液 移 人 1 000mL 容量 
塑料 瓶 中 。 





溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


置 于 200mL 容量 瓶 


量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 


完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容 
溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 





置 于 铂 卉 吉 
加 
瓦 ， 加 入 





























瓦 中 ， 加 





塑料 瓶 中 。 
称 取 0.254g 氧化 包 (YY, 0,， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 


质量 分 数 不 小 于 
冷却 后 移入 
































j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 10.0g 纯 钊 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 








瓶 


Y 360.073nm 和 了 


氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
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温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 铁 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 

3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 )、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 ( 见 
第 14 章 ) 、 钥 〈 见 第 16 章 ) 、 钛 〈 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 )、 铬 〈 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 者 在 试 
液 配制 过 程 中 加 入 氢 氛 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 车 不 加 
入 氧 氛 酸 ， 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范围 在 0.01% ~1.00% 的 乌 ( 见 第 5 章 ) 、 包 ( 见 第 20 
章 ) 元 素 的 测定 。 


9.2 结果 与 讨论 














































































































9.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 铁 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空 日 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
9-1。 














表 9-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 





















































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01, 0.001 
人 Ca 0.01, 0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta=1~ Ta=4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

i Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 











198 












































( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HC -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
Hs3PO4 -1 HsPOs 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1、 柠 榜 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


























2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

















(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Fe 的 光谱 干扰 ”将 表 9-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 Fe 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 又 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Fe 的 光谱 干扰 情况 见 表 9-2。 

表 9-2 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪 右 ) 






































































































































二 共存 元 素 含量 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /om 
元 素 /试剂 i 
范围 〈% ) 259. 940 238. 204 239. 562 

Al 0.5 ~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0. 001 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干扰 无 干 
Cr 0.1~27 无 干 扩 无 干扰 无 干 
Cu 0.01 ~1 无 干 所 无 干扰 无 干 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 = 一 = 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 于 
Mg 0. 005 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干 
Mo 0.1~12 无 干扰 无 干扰 无 笛 
Mn 0.01 ~15 B8. 0 x 10 -5 无 干扰 无 干 
Nb 0.1~3 无 干扰 无 干扰 无 干 




































































































































































( 续 ) 
元 素 /试剂 站 含量 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 (%) 259. 940 238. 204 239. 562 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 无 干扰 无 二 六 
Ti jg 无 干扰 无 干扰 无 干 天 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
W 0.1~16 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Vv 0.05 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 下 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 二 
MN 基体 无 干扰 无 干 所 天 二 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干 拆 无 二 
盐酸 试剂 无 干扰 无 二 所 人 
硝酸 试剂 无 干扰 无 二 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 二 二 
人 磷酸 试剂 无 干扰 无 于 所 过 于 
酒石酸 试剂 无 于 扰 er ee 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 天 二 站 





















































GD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 OQw (AA。) 。 





























根据 表 9-2 的 光谱 干扰 情况 和 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 9-3。 
表 9-3 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 













































































































































































四 在 高 温 合金 中 的 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 , 
最 大 影响 含量 (% ) 259. 940 238. 204 239. 562 

Al 7 可 用 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.1 可 用 可 用 可 用 
加 16 可 用 可 用 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 
Fe 40 = 三 二 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.1 可 用 可 用 可 用 
Mo 12 可 用 可 用 可 用 
Mn 15 B1.2 x10-30 可 用 可 用 
Nb 3 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
Ee 在 高 混合 金 中 的 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
最 大 影响 含量 (% ) 259. 940 238. 204 239. 562 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 
Ti 7 可 用 可 用 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
Ww 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 可 用 可 用 
0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ni 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 
(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Fe 的 光谱 干扰 ”将 表 9-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 





型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Fe 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 全 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Fe 的 光谱 干扰 情况 见 表 9-4。 

表 9-4 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 










































































































































































t 存 元 素 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /om 
元 素 /试剂 车 
含量 范围 (%) 238. 204 239. 562 259. 939 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 二 二 一 
四 Hf 有 干扰 峰 ， 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 Hf0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
re 共存 元 素 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 238. 204 239. 562 259. 939 

| ee i Mn 有 光谱 干扰 ， Mn 有 光谱 干扰 ， 

Mn 0. 1 以 下 可 Mn 0.1 以 下 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 

ex Nb 有 干扰 峰 ， 
亚 ee Ue Nb 0.01 以 下 可 用 uo 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 os 可 用 
Ta 0.1 以 下 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 
本 De W 有 干扰 峰 ， W 有 干扰 峰 ， 可 用 
W 0.1 以 下 可 W 0.1 以 下 可 用 

Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
































(3) Thermo IRIS Intrepid 工 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Fe 的 光谱 干扰 “将 表 9-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 深 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Fe 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适 当 双 加 放大 人 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Fe 的 
光谱 干扰 情况 见 表 9-5。 

表 9-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 































































































元 素 /试剂 人 下 素 含 量 Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
ee 范围 (%) 238. 204 239. 562 240. 488 259. 940 
Al 0.05 ~7 可 用 可 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 二 月 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 本 
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( 续 ) 
元 案 / 试 i a Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 (%) 238. 204 239. 562 240. 488 259. 940 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 站 可 用 可 用 
i 站 6 Co 238. 235 、238. 181 光谱 Co 239. 550 光谱 干扰 ,|Co 240. 456 光谱 干扰 ， 可 用 
干扰 ，Co 0.1 以 下 可 用 | ”Co 0.1 以 下 可 Co 0.2 以 下 可 用 
Cr 0.1 ~27 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 加 可 用 可 
本 0.05 ~ 10， 加 加 加 加 
Fe 基体 
和 站 可 用 Hf 240. 456 光谱 干扰 ， Hf 259. 920 光谱 干扰 ， 
Hf 0.1 以 下 可 用 Hf0.1 以 下 可 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
i 人 可 用 本 可 用 Mn 259. 905 光谱 干扰 ， 
Mn 0.1 以 下 可 用 
i 人 可 用 可 用 Ms 259. 954 、259. 919 光谱 
干扰 ，Mo 0.1 以 下 可 用 
Nb Ge 可 用 Nb 239. 534 光谱 干扰 ， 可 用 Nb 259. 948 光谱 干扰 ， 
Nb 0. 1 以 下 可 Nb 0.1 以 下 可 用 
Ni 基体 可 用 可 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 可 用 可 用 
Ta 240. 479 光谱 干扰 ， 2 
四 D0 时 和 Ta 0.1 以 下 可 用 I 
Ti 0.1~7 可 用 可 可 用 
bie 可 用 V 240. 465 光谱 干扰 ,| V 259. 935 光谱 干扰 ， 
V0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 用 
W 238. 572 、239. 545 
Ww 0.1~16 可 用 光谱 干扰 ， 可 用 可 用 
W 0.1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 加 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 加 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 日 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 9-2 ~ 表 9-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进 行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Fe 元 素 各 分 析 谱 线 的 





203 





光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 9-6。 
表 9-6 各 仪器 对 Fe 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 








































































































Fe 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
238. 204 239. 562 240. 488 259. 940 

HJY ACTIVA 可 用 可 一 可 用 
PE OPTIMA 可 用 Nb 0. 01 以 下 可 一 可 用 
Th IRIS Co 0.1 以 下 可 用 oe 可 用 可 用 

> 了 ] 电 9 加 加 

Ee W 0.1 以 下 可 用 











由 表 9-6 可 以 看 出 ， 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Fe259. 940nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 
因此 应 采用 Fe259. 940nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Fe 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


9.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 了 内 标 洲 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、Zr 元 
素 标 准 溶 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 9-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 
不 加 YY 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、Fe、Mo、 
Zr 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 9-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶 
液 浓 度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 
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(3) 毛 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 毛 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、 
Fe、Mo 、 交 元 素 标 准 溶 液 和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 9-7 ( 按 元 素 含 量 ， 
100% 时 溶液 度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 










































































不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
表 9-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 

测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (%) 
S1 -Fe 0 0 0 0 0 0 30 
S2 - Fe 0. 05 0. 10 0.01 0. 05 0. 10 0. 005 30 
S3 - Fe 0. 20 1. 00 0. 05 0. 20 1.00 0. 02 40 
S4 -Fe 2. 00 5. 00 0. 10 2. 00 5.00 0. 05 40 
S5 -Fe 7. 00 12. 00 0. 50 10. 00 12. 00 0. 10 30 

3. 测量 


(1) 工作 条 件 

仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 

谱 线 . Fe 259. 940nm。 

积分 时 间 : 5s。 

(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,六 
9-8。 




















用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Fe 元 素 ， 分 析 结果 见 表 
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(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
列 浴 液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 涡 
9-8。 


用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Fe 元 素 ， 分析 结 果 见 表 
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(4) 氧气 酸 溶 解法 工作 曲线 测量 氨 气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 和 毛 气 酸 溶 解法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 氨 气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Fe 元 素 ， 分 析 
结果 见 表 9-8。 


















































表 9-8 三 种 溶解 法 在 Fe 259.940 nm 处 测定 Fe 元 素数 据 比 较 
So ee oe 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧 氟 酸 溶解 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 es i es 
测量 值 测量 值 法 测量 值 
D133 A2 -2GH33 GH4033 1. 225 1.183, 1.162 1.176, 1.168 1.174, 1.200 
D134 AS -2GH36 GH2036 一 72.923, 73.529 170. 899，71. 606 | 74. 11 ，73. 05 
D135 A8 -1H39 GH3039 1.03 1.010, 1.012 1.004, 1.020 1.011, 1.008 
D139 A42H105 GHI105 1.045 1.041, 1.042 1.009, 1.010 1.041, 1.051 
D143 A35H169 GH4169 18. 44 18.227, 18.191 |18. 208 ，17. 532 | 18. 733 ，18. 710 
0.731 ，0. 726 ， 
D144 A43H220 GH4220 0. 733 0. 741 ，0. 744 0.736 ，0. 730 
0. 738 ，0. 745 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 31,.33 34. 392 ，33. 968 |33.347, 33.751 | 34. 371 ，34. 664 
合金 GCH302 
151 -2CH49 
D172 i GH4049 0. 48 0. 444 ，0. 445 0. 449 ，0. 489 0. 444 ，0. 445 
镍 基 高 温 合金 














































































































( 续 ) 
ee ee ee 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 er 本 rd 

测量 值 测量 值 法 测量 值 
157 H37 
D174 es GH4037 一 0.111, 0.114 | 0.120, 0.117 | 0.112, 0.116 
高 温 合金 617 
0. 075 ,0. 084 ， 
160 H44 
D177 Re GH3044 和 0.071, 0.074 | 0.084, 0.104 | 0.072, 0.079, 
高 温 合金 868 
0. 069，0. 083 
205 铁 镍 基 
D219 高 温 合金 GH1140 过 33. 367，33. 095 |33. 015 32. 805 | 33. 474 ，33. 278 
GH140 
215 铁 镍 基 
D226 高 温 合金 GH1035 > 34.944, 34.761 |34.197, 34. 206 | 34.929, 34.632 
GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 0.702 0.629, 0.625 | 0.614, 0.617 | 0.637, 0.646 
GH30 
6952 1.426, 1.247, 
D257 GH3128 1.46 1.345, 1.388 1.332, 1.448 
GH128 1. 264 
67 -10 0.200，0. 177 ， 
D317 K403 0. 19 0.180, 0.173 | 0.177, 0.178 
K3 锦 铬 狂 钢 0. 179 
77=11 
D321 K405 一 0.168, 0.168 | 0.179, 0.171 | 0.162, 0.160 
K5 -3 
Al1021 
D340 GH2132 = 59. 469, 59. 725 | 56. 867, 53. 230 | 60. 022 ，59. 896 
GH132 - 32 -4 
D356 IN738 -1 K438 三 0. 181, 0. 182 0. 1950. 182 | 0. 181，0. 176. 
GBW01641 
D384 K418B 0. 454 0.452, 0.456 | 0.459, 0.451 | 0.461, 0.451 
镍 基 高 温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 070 0.075, 0.075 | 0.084, 0.075 | 0.064, 0.064 
17. 210，17. 865 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 一 17.981, 17.958 |17.758, 17.671 
17. 391 ，18. 220 
0. 536, 0. 440,， 
M002 -1 一 M002 一 0. 438 ，0. 439 0.438，0. 441 
0. 439 
030088 一 DZ4 一 0.068, 0.116 | 0.072, 0.079 | 0.057, 0.059 
030183 一 K424 一 0.114, 0.113 | 0.115, 0.116 | 0.116, 0.114 
030622 一 IC6 一 0.104, 0.104 | 0.116, 0.112 0. 094 
032725 于 K4002 0.079, 0.078 | 0.080, 0.080 | 0.067, 0.068 
034532 K418 0.092, 0.084 | 0.0834, 0.089 | 0.087, 0.086 
036764 二 GH3044 二 6.821, 6.568 | 6.705, 6.720 | 6.903, 7.059 
037103 一 K423 一 0.066, 0.054 | 0.061, 0.065 | 0.047, 0.046 
037935 一 DZ22 一 0.094, 0.080 | 0.085, 0.086 二 
038916 一 GH710 一 0.102, 0.107 | 0.105, 0.111 | 0.103, 0.102 
038936 = DD6 一 0. 022，0. 022 | 0.020, 0.033 | 0.014, 0.015 
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( 续 ) 
de a ee 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 ne ee 本 

测量 值 测量 值 法 测量 值 
0. 248 ，0. 249 ， 
040371 至 IC10 二 0.245, 0.247 | 0.252, 0.248 
0.254, 0.272 
040736 = In713C = 0.076, 0.077 | 0.020, 0.033 | 0.073, 0.072 
041670 到 DD3 三 0.032, 0.023 | 0.079, 0.081 | 0.018, 0.018 
041805 = InCo718 = 18. 686，17. 740 |18.580, 18.604|19.185, 19.076 
042471 一 单 晶 合金 0.0171，0. 068 | 0.078, 0.071 | 0.060, 0.060 
0. 059 ,0. 050， 
043409 三 GH742 = 0.068, 0.061 | 0.073, 0.097 
0. 052 
0. 043 ，0. 044 ， 
044823 于 并 C26 有 0.043, 0.044, | 0.047, 0.062 | 0.034, 0.035 
0. 043 ，0. 043 
0. 257，0. 257 ， 
GH188 = GH5188 三 0.259, 0.259 | 0.299, 0.271 
0. 286 
GH1140 于 GH1140 36. 685, 37.064 |35. 807, 35.787 |37.202, 37.144 
0. 259 ,0. 256 ， 
0608219 至 M509 = 0.258, 0.256 | 0.258, 0.265 
0. 261 
0609202 .= K417 0.114, 0.119 | 0.115, 0.110 | 0.120, 0.119 
0610072 一 GH710 一 0.204, 0.203 | 0.210, 0.211 | 0.191, 0.200 
0612131 GH720Li = 0.153, 0.153 | 0.169, 0.160 | 0.158, 0.158 
0. 033 ，0. 033， 
0613263 DD402 一 0.033, 0.034 | 0.042, 0.041 
0.024，0. 028 
5. 693 ，5. 710， 
0613955 = 焊丝 HGH3113 这 5.605, 6.397 | 5.469, 5.442 Ee 









































由 表 9-8 可 以 看 出 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Fe 元 素 的 测量 值 基 本 一 致 ， 








日 与 标准 物质 推荐 值 基 








本 一 致 ， 说 明 这 三 种 溶解 法 均 可 以 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 的 Fe 元 素 。 
9.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 铁 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准 
确 度 试验 

1. 工作 条 件 


在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试 




















验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 9-9。 










































































表 9-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 
义 器 HJY ULTIMA I C PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 














207 





























( 续 ) 
仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
雾 化 气流 量 或 压力 /(L/Amin) 0.8 0.8 25. 01bf/in? 
谱 线 /nm 259. 940 259. 940 259. 940 
积分 方式 峰 高 积分 1 积 积分 面积 积 4 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 





2. 工作 曲线 溶液 配制 

















分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、Zr 元 素 标 准 溶液 和 Ni 基 
体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 表 9-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计 





算 ) ， 加 入 按 下 面 的 测试 洲 液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空 











内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


3. 测试 溶液 配制 











溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 


称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合 金 样品 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 9-10 ~ 表 
9-12) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15ml 盐酸 、S$mL 硝酸 ， 低温 加 热 溶 
解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. 5ml 氧气 酸 和 2g 柠檬 酸 ,低温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 入 数 个 相应 


























100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 





播 匀 。 


4. 工作 曲线 线性 试验 













































































用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 9-10。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.05% ~ 10.00% 间 的 测量 的 Fe 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 
满足 测量 要 求 。 
表 9-10 各 仪器 分 析 Fe 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Fe 259. 940 0. 999 903 0. 99 981 0. 999 72 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 

































































用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Fe 元 素 ,， 分析 结果 见 表 9-11 ~ 表 
9-13 。 
表 9-11 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Fe 的 准确 度 、 精 密度 试验 
a 标准 值 /加 入 Fe 259. 940nm 
测试 溶液 编号 ”标准 物质 编号 ”合金 牌号 i 
值 (%) 测量 值 (% ) 平均 值 (% ) RSD (%) 
人 0.068, 0.068, 0.069, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 070 0. 071 5. 86 
0.071, 0.079, 0.072 
2. 049，2. 065 ，2. 069 ， 0.71 
D400 +1 DZ125 化 学 DZ125 +2. 00 2. 069 
2. 062，2. 093 ，2. 076 回收 率 99.9 
0.034，0. 035 ，0. 031 ， 
D400 -0.05g | DZ125 化 学 DZ125 0. 035 0. 039，0. 040 ，0. 038 ， 0. 037 9. 05 
0. 039 
A8 -1 1.027, 1.009, 0.995, 
D135 GH3039 1.03 1.011 1.30 
H39 1.013 
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( 续 ) 
Se Ee 标准 值 /加 入 Fe 259. 940nm 
测试 溶液 编号 ”标准 物质 编号 ”合金 牌号 
值 (%) 测量 值 (% ) 平均 值 (%) RSD (%) 
GBW01641 0. 461，0.450，0. 441 ， 
D384 3 K418B 0. 454 0. 454 2. 02 
镍 基 高 温 合 金 0. 464，0. 453 
67 -10 0.181, 0.181, 
D317 K403 0. 19 0. 180 1.05 
K3 锦 铬 钵 钢 0.180，0. 177 
153 H43 0.144, 0.135, 0. 139 ， 
D173 近 GH43 0. 14 0. 140 2. 80 
高 温 合金 598 0. 142 
D403 3# DZ125 0. 079，0. 078 ，0. 078 ， 
~ DZ125 二 0. 078 0.74 
光谱 0. 079 
A2 -2 
D133 GH4033 1. 225 1.198, 1.166 1. 182 1.91 
GH33 
157 H37 0. 132，0. 123 ，0. 123 ， 
D174 a GH4037 = 0. 124 4.70 
高 温 合金 617 0.118 
6924 1.762, 1.814, 1.751, 
D244 GH3030 1.78 1. 765 1. 55 
GH30 1.740，1.778，1.746 
204 GH153 0. 585, 0. 585, 0.584, 
D147 er GH2153 0.56 0. 586 0. 40 
镍 基 高 温 合金 0. 586, 0. 590 
204 GH153 1.140, 1.153, 1.151, 
D147 GH2153 BO 1. 148 0. 50 
镍 基 高 温 合金 1. 148 
6951 1.094, 1.090, 1.139, 
D256 GH3128 1. 18 1.110 2. 05 
GH128 1.117 
0610072 GH710 = 0.184，0. 184 0. 184 0.0 
10. 238 ,10. 169, 10. 292 ， 0. 87 
0610072 +1 = GH710 +10.0 10. 34, 10. 16，10. 37， 10. 277 回收 率 
10. 37 100.9 
0609202 三 K417 = 0. 095 0. 095 = 
0. 63 
10. 155, 10.311, 10. 228 ， 
0609202 +1 三 K417 +10.0 10. 227 回收 率 
10. 214 
101.3 
7. 060，7. 004 ， 
036764 三 : GH3044 = 6.979 3.39 
7.317.6.719, 6.793 
由 表 9-11 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Fe 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
































0.035% ~2% 高 温 合金 标准 物质 的 Fe 元素 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 臻 ， 对 加 入 回 
收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Fe 元 素 含量 范围 在 0.035% ~1.00% 时，RSD 小 于 


9.05% ; 当 Fe 元 素 含 量 范 围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 
2.05% ; 当 Fe 元 素 售 量 范 围 


























0.04% ~10.0% 的 Fe 元 素 。 


回收 率 范 


UD 














膨 为 99. 9% ，RSD 小 于 
在 5.00% ~10.00% 时 ,回收 率 范 围 为 100.9% ~101.3%， 
RSD 小 于 3.39% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合 


金 中 含量 范围 在 
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表 9-12 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Fe 的 准确 度 、 精 密度 试验 










































































Fe 259. 940nm 
标准 物质 标准 值 /加 
测试 溶液 编号 合金 牌号 | 平 其 可 收 率 RSD 
编号 | 入 值 (% ) 测量 值 (% ) | 
(%) (%) (%) 
、 0.078 ,0. 076，0. 079 ，0. 079 ， 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 0. 070 0. 075 一 6. 58 
0. 077 ，0. 067 ，0. 069 
D400 ”IDZ125 化 学 | ”DZ125 +2.00 |2.191, 2.143, 2.127, 2.142, 2.164| 2.153 103.9 1. 15 
、 0. 038 ，0. 030 ，0. 029 ，0. 028 ，0. 036 ， 
D400 -0.05g|IDZ125 化 学 | DZ125 0. 035 0. 034 一 12. 61 
0. 036，0. 033 ，0. 039 
D135 A8 -1 H39| GH3039 1.03 |1.088, 1.124, 1.106, 1.119, 1.121| 1.112 ee 1. 34 
GBWO1641 
es 0. 500 ,0. 499 ,0. 486 ，0. 506 ， 
D384 镍 基 高 温 | K418B 0. 454 D0 0. 499 一 1.51 
合金 
67 -10 K3 0. 201, 0. 203, 0. 200，0. 204， 
D317 K403 0.19 0. 202 一 1. 24 
锦 铬 钴 钢 0. 203 ，0. 197, 0.205, 0.204, 0.201 
153 H43 高 | 、 
D173 近 GH43 0.14 0.145, 0.148, 0.143, 0.139 0. 144 二 2. 63 
温 合 金 598 
D403 3# DZ125 0. 067，0. 063 ，0. 064 ，0. 063 ， 
RS DZ125 一 0. 065 一 4. 28 
光谱 0. 064 ，0. 070 
A2 -2 
D133 GH4033 1.225 1.259，1. 277 1.268 = 1. 00 
GH33 
157 H37 高 
D174 GH4037 二 0.119, 0.111, 0.113 0. 114 三 3. 64 
温 合金 617 
6924 
D244 GH3030 1.78 |11.932，1.896，1.824，1.934，1.930 | 1.903 一 2. 47 
GH30 
204 GH153 
D147 镍 基 高 温 | GH2153 0.56 |0.585, 0.576, 0.569, 0.590, 0.590 | 0.586 一 1. 04 
合金 
204 GH153 
D147 镍 基 高 温 | GH2153 1. 12 1.200, 1.211, 1.193, 1.198 1. 201 0. 63 
合金 
6951 1.181, 1.169, 1.169, 1.170, 1.162, 
D256 GH3128 1.18 1.169 一 0. 57 
GH128 1. 164，1. 172 ，1. 176 1.160 
0610072 一 GH710 一 0. 199 ，0. 192 ，0. 190 ，0. 195 0. 194 一 2. 02 
10. 198 ，10. 043 ，10. 031 ，10. 179 ， 
0610072 +1 四 GH710 +10.0 10.214，10. 089, 9.941, 10. 183 ， 10. 108 99.1 0. 92 
10. 097 
0609202 村 K417 一 0.114, 0.128, 0.112 0.118 一 7. 39 
9. 946，10. 115 ，10. 260 ，10. 101 ， 
0609202 +1 四 K417 +10.0 10. 146 100.3 1.25 
10. 292 ，10. 252 ，10. 058 



































0.035% ~2% 高 温 合金 标准 物质 的 Fe 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 
试验 ,回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Fe 元 素 含 量 范 围 在 0.035% ~ 0.10% 时 ，RSD 小 于 











由 表 9-12 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Fe 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
i: 准 
范 
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12. 61% ; 当 Fe 元 素 含 量 范 围 在 0.10% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 7.39% ; 当 Fe 元素 含量 范围 在 
1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 103.9% ，RSD 小 于 2.47% ; 当 Fe 元 素 含 量 范围 在 5.00% ~ 
10. 00 色 时， 回收 率 范围 为 99.1% ~ 100.3% ，RSD 小 于 1.25% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 




















































































































可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.04% ~ 10.0% 的 Fe 元 素 。 
表 9-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Fe 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Fe 259. 940nm 
标准 物质 标准 值 /加 
测试 溶液 编号 合金 牌号 平均 可 收 率 RSD 
编号 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 入 
(%) (%) (%) 
、 0.074, 0.074, 0.076, 0.075, 
D400 ”IDZ125 化 学 | DZ125 0. 070 0. 074 三， 1.79 
0. 072 ，0. 074 
D400 +1 ”IDZ125 化 学 | DZ125 +2. 00 2. 083 ，2. 061 ，2. 082 ，2. 096 2.081 100.4 0.70 
0. 042，0. 043 ，0. 041，0. 048 ，0. 036,， 
D400 -0.05g|DZ125 化 学 DZ125 0. 035 0. 039 一 12. 44 
0. 036 ，0. 034 ，0. 035 
A8 -1 1.049, 1.043, 1.037, 1.047, 1.088, 
D135 GH3039 1.03 1.051 一 1.70 
H39 1. 060 ，1. 037 
GBW01641 
a 0. 475, 0. 465, 0. 467, 0. 486, 0. 487, 
D384 钊 基 高 温 | K418B 0. 454 0. 473 一 2. 08 
0. 466 ，0. 465 
公会 
日 亚 . 
67 -10 K3 0. 206, 0. 204, 0. 207, 0. 191, 0. 191, 
D317 K403 0.19 0. 197 3. 93 
镍 铬 铅 钢 0. 192, 0. 191 
153 H43 高 | 、 
D173 、 近 GH43 0.14 0.138, 0.158, 0.142, 0.144 0. 146 一 5. 98 
温 合金 598 
D403 3# DZ125 
a DZ125 0. 141，0. 149 0. 145 3. 90 
光谱 
A2 -2 
D133 GH4033 1. 225 1.266，1. 250 1.258 一 0. 90 
GH33 
157 H37 高 
D174 、 GH4037 0. 124 0. 124 二 一 
温 合金 617 
6924 1.934, 1.889, 1.881, 1.850, 
D244 CH3030 1.78 1. 873 本 .7 
GH30 1. 900，1.786 
204 GH153 
D147 镍 基 高 温 | GH2153 0.56 |0.588, 0.590, 0.600, 0.574, 0.596 | 0.590 一 1. 69 
合金 
204 GH153 
D147 镍 基 高 温 | GH2153 1. 12 1.221, 1.230, 1.232, 1.264 1. 237 一 1. 52 
合金 
6951 1.163, 1.141, 1.160, 1.178, 1.168, 
D256 GH3128 1.18 1. 166 二 1. 14 
GH128 1. 179 1.175 
0610072 一 GH710 0. 204 ，0. 208 ，0. 196 ，0. 205 0. 203 一 2. 52 
10.26, 10.43, 10.31, 10.26, 10.65, 
0610072 +1 一 GH710 +10.0 10. 39 101.9 1. 74 
10.68, 10.22, 10.31 
0609202 本 K417 0.119, 0.124, 0.112 0. 118 5. 09 
10.25, 10.27, 10.31, 10.06, 
0609202 +1 -= K417 +10.0 10. 18 100.6 1. 07 
10. 15，10. 06， 
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由 表 9-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Fe 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
0.035% ~2% 高 温 合金 标准 物质 的 Fe 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 
试验 ,回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Fe 元 素 含 量 范 于 在 0.035% ~ 0.10% 时 ，RSD 小 于 
12. 44% ; 当 Fe 元 素 含 量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 $.98% ; 当 Fe 元 素 含量 范围 在 
1.00% ~5.00% 时， 回收 率 范围 为 100.4% ，RSD 小 于 2.71% ;， 当 Fe 元 素 舍 量 范围 在 5.00% ~ 
10.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 100.6% ~ 101.9% ，RSD 小 于 1.74%。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 
可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.04% ~ 10.0% 的 Fe 元 素 。 

由 表 9-11 ~ 表 9-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.04% ~10.0% 的 
Fe 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 
金 中 含量 范围 在 0.04% ~ 10.0% 的 Fe 元 素 的 测定 。 


9.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 9-14。 
表 9-14 三 台 仪 器 测量 Fe 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 








































































































分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm Fe 259. 940 Fe 259. 940 Fe 259. 940 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 30 0. 000 51 0. 000 65 

















由 表 9-14 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Fe 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 000 65% ， 远 低 于 高 
温 合金 中 Fe 元 素 最 低 检 测 质 量 分 数 0.04% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 
低 至 0. 04% 的 Fe 元 素 。 








9.3 小 结 











分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Fe259. 940nm 、Fe238. 204nm 、Fe239. 562nm 、Fe240. 488nm 四 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 究 结 
果 表 明 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Fe259. 940nm 没有 光谱 和 干扰， 可 以 用 Fe 259. 940nm 作 
为 高 温 合金 中 Fe 元 素 的 分 析 线 。 

研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶 解法 和 和 氢气 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Fe 的 影响 ， 
研究 结果 表明 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Fe 数据 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 说 明 这 三 
种 溶解 法 均 可 以 测量 镍 基 合 金 中 的 Fe 元 素 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 04% ~ 10. 00% 间 Fe 元 素 基 体 匹 
配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 7， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Fe 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.04% ~ 10.0% 的 Fe 元素， 
准确 度 和 精密 度 满 足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 000 65% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 04% 的 Fe 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 洲 解 法 或 硫酸 溶解 法 或 氢 氟 酸 溶解 法 洲 解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 
以 在 Fe 259. 940nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 钊 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.04% ~10. 0% 的 Fe 元 素 。 














































































































第 10 章 钊 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 欠 元 素 的 测定 
10.1 实验 部 分 


10.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 
1 050W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功 
率 1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气 流量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 
in” ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 荧 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19 g/mL。 

硝酸 : p 约 1.42 g/mL。 

氧 氟 酸 : p 约 1.15 g/mL。 

硫酸 : p 约 1.84 g/mL。 

柠 榜 酸 溶液 : 200g/L。 


盐酸 : 1+1l。 
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例 酸 : 1+1。 

氨 氧 化 钠 洲 液 : 200g/L (贮存 于 塑料 瓶 中 ) 。 

锥 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 589 6g 光谱 纯 二 氧化 欠 (Hfo, ) ， 置 于 铂 圭 
塌 中 ， 加 入 10mL 氧 氟 酸 、2mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) ， 薰 
发 溶液 至 冒 尽 硫酸 烟 ( 驱 尽 气 离 子 )， 冷却， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 摇 匀 ， 移 入 500mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 45mL 硫酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

锥 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锥 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

锥 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锥 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 200 0g 纯 包 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
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置 于 150mL 聚 四 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 
200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (YY, 0,, 质量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


10.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Hf 282. 02 nm 或 Hf 264. 14nm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 


10.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10ml 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 〈 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 

2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 )、 铁 ( 见 第 9 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 )、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 ( 见 第 
14 章 ) 、 钥 ( 见 第 16 章 ) 、 猴 ( 见 第 17 章 ) 、 钨 〈( 见 第 19 章 ) 、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 


10.2 结果 与 讨论 



























































































































































10.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 欠 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 
根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空 犁 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 10-1。 
表 10-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 



































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /mg/ mL 

AL=1 ~ 和 =4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、 B-2 B 0. 01, 0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01, 0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 

试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /mg/ mL 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCL -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 

HNO; -1 HNO, 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 )，10% (体积 分 数 ) 

H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 

HPO, -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 

柠檬 酸 -1、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

















(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Hf 的 光谱 干扰 “将 表 10-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTTL 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Hf 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 ， 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 硬 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 人 情况。 所 研 
究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Hf 的 光谱 干扰 情况 见 表 10-2。 

































































表 10-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
_ 共存 元 素 含量 Hf 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 Bo 
范围 (%) 277. 336 282. 022 263. 871 
Al 0.5~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 











































































































































































































( 续 ) 
元 来 /试剂 el Hf 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈% ) 277. 336 282. 022 263. 871 
Ce 0. 001 ~0.1 无 干扰 无 干 拷 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Cr 0.1~27 17.5 x10-5 (277.331)® 无 干 所 无 干扰 
Cu 0.01 ~1 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Fe 0. 05 ~10，Fe 基体 无 干扰 无 干 拷 无 干 
Hf 0.01 ~5 一 一 一 
Mg 0. 005 ~0.1 无 干扰 B2.0 x1075 无 干扰 
Mo 0.1~12 12.3 x10-5 (277.341) |14.3 x10-5 (282.022) |15.0x10-3 (263.877) 
Mn 0.01 ~15 无 干扰 无 干扰 13.2 x10-” (263. 868 ) 
Nb 0.1~3 无 干扰 无 干扰 Ll.2 x10-4 (263. 861) 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 无 干扰 L1.7 x10-?3 (263. 867) 
Ti 1~7 12. 1 x10-4 (273. 856) 无 干扰 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Ww 0.1~16 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
V 0.05 ~5 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干 执 无 笠 
Ni 基体 无 干扰 无 干 执 无 平 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干 执 更 市 
盐酸 试剂 无 干扰 无 干 执 基于 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 二 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
QL 表示 存在 谱 线 重 闭 干扰 ，( ”) 前 的 数字 为 谱 线 重 对 干扰 水 平 0; (A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 








单位 为 nm。 





















































根据 表 10-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 10-3。 


表 10-3 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 















































a 在 高 温 合金 中 的 最 大 Hf 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 es 
影响 含量 (% ) 277. 336 282. 022 263. 871 
Al 7 可 用 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
a 在 高 温 合金 中 的 最 大 Hf 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
影响 含量 (% ) 277. 336 282. 022 263. 871 
Ce 0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 16 可 用 可 用 可 用 
Cr 27 10. 002 09 可 用 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 
Hf 5 一 一 一 
Mg 0.1 可 用 B2.0x10- 可 用 
Mo 12 12.8x10-4 15.2x10 4 L0. 060 
Mn 15 可 用 可 用 L9.5x1074 
Nb 3 可 用 可 用 13.6x10-4 
Ta 8 可 用 可 用 L0. 014 
Ti 7 10.0015 可 用 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
W 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 可 用 可 用 
Y 0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ni 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 





















































中 工 表 示 存 在 谱 线 重 闪 十 扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 谱 线 重 冯 干扰 程度 。 














(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Hf 的 光谱 干扰 ”将 表 10-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 
3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Hf 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 
获得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 
适当 炙 加 放大 人 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光 
谱 干 扰 情 况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Hf 的 光谱 干 
扰 情 况 见 表 10-4。 
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表 10-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 
共存 元 素 Hf 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 区 
含量 范围 ( % ) 277. 336 232. 247 264. 141 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 本 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 加 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 
背景 干扰 ，Co0. 2 以 
Co 0.1~16 可 用 Rn M 下 可 用 
Cr 277. 331 光谱 干扰 Cr 264. 134 光谱 干扰 ， 
Cr 全 Te 27 
严重 ，Cr 0. 01 以 下 可 用 Cr0.2 以 下 可 用 
背景 干扰 ， 
C 0.01 ~1 可 
| cu 0.1 以 下 可 用 
,| 背景 干扰 ，Fe 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Fe 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Fe 0.1 以 下 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 
可 用 ，Fe 基 匹 配 可 用 ，Fe 基 匹 配 可 用 ，Fe 基 匹 配 
Hf 0.01 ~5 一 二 
背景 干扰 ，Mg 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Mg 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Mg 0. 1 以 下 
Mg 0.01 ~0.1 二 
可 用 可 用 
背景 干扰 ，Mn 0. 1 以 背景 干 t, Mn 0. 1 以 下 | 背景 干 扰 ， Mn 0.1 以 下 
Mn 0.01 ~15 > 
可 用 可 用 
背景 干扰 ，Mo 0.1 以 下 | ”Mo 重 释 光谱 干扰 ， | 背景 干扰 ，Mo 0. 1 以 下 
Mo 0.1~12 Sy 
可 用 Mo 0.01 以 下 可 可 用 
ee. 1 Nb 277. 323 光谱 干扰 ，| 背景 干扰 ，Nb 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Nb 0. 1 以 下 
四 Nb 0. 1 以 下 可 用 可 可 用 
Ni 232. 271 光谱 干扰 
Ni 背景 干扰 ,Ni 0.5 以 下 | 光谱 十 扫 ， 
Ni 基体 可 用 Ni 0.1 以 下 可 用 ， 可 用 
Ni 基 匹 配 
Si 0.05 ~1 
背景 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 | 背景 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 
Ta 0.05 ~8 
可 用 可 用 
背景 干扰 ，Ti 0. 1 以 下 有 
Ti 0.1~7 可 用 
可 用 
背景 干扰 ，V 0.1 以 下 | 背景 干扰 ，V 0.1 以 下 | 背景 干扰 ，V 0. 1 以 下 
V 0.05 ~5 i 
可 用 可 用 
过 ee 背景 干扰 ，W 0. 2 以 下 WV 232.275 光谱 干扰 ， 背 景 背景 干扰 ，W 0.2 以 下 
| 可 用 干扰 ，W 0.2 以 下 可 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 
Zn 232. 226 光谱 干扰 ， 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 . 光谱 二 可 用 
Zn 0.1 以 下 可 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 H 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 
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( 续 ) 
共存 元 素 Hf 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 Re > 
含量 范围 (% ) 277. 336 232. 247 264. 141 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 背景 干扰 ， 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 
(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 





元 素 Hf 的 光谱 干扰 “将 表 10-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Hf 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 
秒 可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 
扫描 图 形 进行 适当 姜 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 
线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Hf 
的 光谱 干扰 情况 见 表 10-5。 

表 10-5 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 














积分 时 间 紫 外 


区 10 















































































































































































































































































































































































































































| 共存 元 素 含量 Hf 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 |  ， 
范围 〈% ) 263. 871 277. 306 282. 022 339. 980 
Ar 339. 941 光谱 干扰 ， 
Ar 工作 气体 可 用 可 用 人 
影响 背景 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Ce 263. 878 光谱 干扰 ， 四 Ce 340. 025 光谱 干扰 ， 
Ce 0.001 ~0.2 可 可 用 
Ce 0.01 以 下 可 用 Ce 0.1 以 下 可 用 
Co 0.1 ~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 263. 890 、263. 851 | Cr 277. 333 光谱 干扰 
Cr 0.1~27 光谱 干扰 ，Cr 0.2 以 下 | 严重 ，Cr 0.01 以 下 可 用 可 用 
可 用 日 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
0.05 ~ 10， Fe 277. 325 光谱 干扰 ， Fe 339. 939 光谱 干扰 ， 
口 口 
° Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 Fe 0.1 以 下 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 可 用 可 用 
背景 干扰 小 ，Mg 0. 1 | 背景 干扰 小 ，Mg 0.1 _ 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 各 可 用 
以 下 可 以 下 可 用 
Mn 263. 871 、263. 857 | Mn 277. 367 、277. 305 
Mn 0.01 ~15 | 光谱 干扰 ，Mn 0. 01 下 | 光谱 干扰 ，Mn 0.1 下 可 用 可 用 
可 用 可 
Mo 263. 877 光谱 干扰 | Mo 277. 373 光谱 干扰 | Mo 282. 002 光谱 干扰 | Mo 339. 998 光谱 干扰 
Mo 0.1~12 严重 ，Mo 0. 001 以 下 | 严重 ，Mo 0.1 以 下 | 严重 ,Mo 0.1 以 下 严重 ，Mo 0. 1 以 下 
可 用 可 可 用 可 用 


































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
”| 共存 元 素 含量 Hf 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 |  ， 
范围 (%) 263. 871 277. 306 282. 022 339. 980 
Nb 263. 888 、263. 860 a ei 
i Nb 277. 322 光谱 干扰 ， i Nb 339. 975 光谱 干扰 严 
Nb 0.1~3 光谱 干扰 严重 ， 可 用 , 
Nb 0. 1 以 下 可 重 ，Nb 0.001 以 下 可 用 
Nb 0. 001 以 下 可 用 
Ni 277. 328 光谱 干扰 ， a Ni 339. 991 、340. 026 光 
Ni 基体 可 用 Ee 加 可 用 ee 
Ni 0.5 以 下 可 用 普 干 扰 ，Ni 0. 1 以 下 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 263. 868 光谱 干扰 Ta 282. 038 、282. 009 | Ta 339. 955 、339. 980 
” 光谱 二 搞 | Ta277 329 光谱 干扰 ,| 人 本 
Ta 0.05 ~8 严重 ，Ta 0. 001 以 ja 0 和 以 下 可 用 光谱 干扰 ，Ta 0. 1 光谱 干扰 ，Ta 0. 1 
下 可 Hs 以 下 可 用 以 下 可 用 
Ti 282. 036 、281. 984 
9127 mi263.857 光谱 干扰 ， 有 干扰 。Ti0.1 背景 干扰 小 
， Ti 0.1 以 下 可 用 0 Ti0. 1 以 下 可 
以 下 可 用 
V 263. 847 光谱 干扰 ,| V 277. 369 光谱 干扰 ， a 背景 干扰 小 ， 
V 0.05 ~5 可 用 
V 0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 V0.1 以 下 可 用 
W 263. 876 、263. 861 
Ww 0.1~16 ”光谱 干扰 严重 ，W 0.01 可 W 0.2 以 下 可 用 可 用 
以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 263. 906 光谱 干扰 ， 要 
Zr 0.005 ~0.2 | 2 可 用 可 用 
Zr 0.1 以 下 可 用 
(4) 各 仪器 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 10-2 ~ 表 10-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 
情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Hf 元素 各 分 析 谱 线 








的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 10-6。 
表 10-6 各 仪器 对 Hf 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
























































Hf 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
263. 871 277. 336 282. 022 229. 980 232. 247 264. 141 
HJY ACTIVA We eh 可 用 可 用 
口 一 一 a 
以 下 可 用 
Co 0.2 以 下 可 用 ; 
Fe 0.1 以 下 可 用 ， 
Cr 0.01、Fe0.1 Fo 基 匹 配 ，Ni 0.1 
PE OPTIMA 一 以 下 可 用 ， 一 一 TE Fe 基 匹 配 
以 下 可 用 ，Ni 基 
Fe 基 匹 配 _ 
匹配 ，Mo 0.01 
以 下 可 用 
Mn 0. 01、 Ar 339. 941 光谱 
Mo0. 001 、 干扰 ， 影 响 
Tt IRIS Nb 0.001 人 可 用 背景 ，Fe 0.1 
nermo ie D U. 月 票 ; e 0. Pe ce 
以 下 可 用 
Ta 0. 001、 Nb 0.001 、 
IW 0.01 以 下 可 用 Ni0. 1 以 下 可 用 
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由 表 10-6 可 以 看 出 ,在 HJY ACTIVA 和 Thermo IRIS 仪器 上 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 
元 素 对 谱 线 H282. 022nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 在 这 两 个 型 号 的 仪器 上 ， 应 采用 Hf282. 022nm 
进行 镍 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 中 Hf 元 素 的 测量 ，PE OPTIMA 仪器 没有 Hf282. 022nm 分 析 线 ， 应 用 
Hf264. 141nm 进行 分 析 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辨 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


10.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 浴 解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200gL) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 SmL 硫酸 、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 
分 3 次 加 入 $mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ,移入 
100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 毛 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Nb、Hf 元 素 标 准 溶液 和 镍 基 
体 溶 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 10-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ mL 
计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

(2) 硫酸 洲 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ”由 于 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 下 加 入 Hf、Nb 元 素 作 工作 
曲线 时 ，Nb 、Hf 元 素 会 水 解 ， 导 致 工作 曲线 浴 液 浑 池 ， 因 此 测定 高 温 合金 中 Hf 元 素 不 适合 用 硫 
酸 溶 解 样品 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ” 按 氧 氛 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Nb、Hf 元 素 标 
准 深 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 10-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

表 10-7 两 种 溶解 法 工作 曲线 中 Nb、Hf、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Nb (%) Hf (%) Ni (% ) 
Sl — Hf 0 0 60 






















































































































































































S2— Hf 0. 10 0. 01 60 























(1) 工作 条 件 








仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 


谱 线 : Hf 282. 
积分 时 间 : 5s。 


022nm。 


(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 


系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 妈 折线 ， 测 量 王 水 溶解 样品 测试 溶液 中 的 HH 元素， 分 析 结 果 


见 表 10-8。 






































E 立 工作 上 












































( 续 ) 
测试 溶液 编号 Nb (%) Hf (%) Ni (%) 
S3 - Hf 0. 50 0. 10 60 
S4 - Hf 2. 00 2. 00 60 
S5 - Hf 5. 00 5. 00 60 
3. 测量 


用 王 水 溶解 样品 工作 曲线 













































































(3) 氧气 酸 溶 解法 工作 曲线 测量 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ” 用 氧气 酸 溶解 样品 工 
作曲 线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 氧 氟 酸 溶解 样品 测试 溶液 中 的 Hf 元 素 ， 
分 析 结 果 见 表 10-8。 

表 10-8 两 种 溶解 法 在 Hf 282. 022 nm 处 测定 Hf 元 素数 据 比 较 
RS 二 _ 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 (% ) i i 
测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A2 -2 
D133 GH4033 一 0. 004 ，0. 005 0. 006 ，0. 008 
GH33 
A5 -2 
D134 GH2036 一 未 检 出 ，0. 026 0. 005 ，0. 006 
GH36 
Ag8 -1 
D135 GH3039 一 0. 005 ， 未 检 出 0. 004 ，0. 003 
H39 
A42 
D139 GHI105 一 0. 004 ，0. 003 0. 005 ，0. 005 
H105 
A35 
D143 GH4169 一 0. 002 ，0. 002 0. 006 ，0. 006 
H169 
A43 0. 006 ，0. 007 ， 
D144 GH4220 一 0. 004 ，0. 003 
H220 0. 007 ，0. 008 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 一 0. 007 ，0. 007 0. 009 ，0. 008 
合金 CH302 
151 -2 GH49 
D172 ee GH4049 一 0. 002 ，0. 002 0. 007 ，0. 007 
镍 基 高 温 合金 
157 H37 
D174 四 网 GH4037 一 0. 002 ，0. 002 0. 007 ，0. 007 
高 温 合金 617 
160 H44 0. 004 ，0. 008 ， 
D177 4 GH3044 一 0. 003 ，0. 005 
高 温 合金 868 0. 008 ，0. 007 
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( 续 ) 
Sp Ee i 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶 解法 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 (% ) 人 
测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
205 铁 镍 基 高 
D219 、 GH1140 = 0. 004 ，0. 004 0. 008 ，0. 010 
温 合 金 CH140 
215 铁 镍 基 高 温 
D226 GH1035 过 0. 005 ，0. 005 0. 006 ，0. 005 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 二 0. 002 ，0. 002 0. 004 ，0. 004 
GH30 
6952 
D257 GH3128 = 0. 009 ，0. 008 0.016, 0.008 
GH128 
67-10 
D317 K403 > 0. 008 ,0. 008 ，0. 008 | 0.007，0. 007 
K3 镍 铬 钴 钢 
77 -11 
D321 K405 < 0. 001 ，0. 002 0. 007，0. 007 
K5 -3 
A1021 
D340 GH2132 过 0. 003 ，0. 006 0. 007，0. 007 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 一 0. 004 ，0. 005 0. 008 
GBWO1641 
D384 es K418B 过 0. 002 ，0. 002 0. 004 ，0. 004 
镍 基 高 温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 一 0. 001，0. 002 0. 006 ，0. 006 
D379 GH4169 化 学 GH4169 一 0. 002 ，0. 002 0. 006 ，0. 006 
M002 -1 一 M002 = 0. 865，0. 879 0.988，0.981 
030088 一 DZ4 一 0. 006 ，0. 005 0. 006 ，0. 004 
030183 一 K424 一 0. 009 ，0. 008 0. 029，0. 029 
030622 四 IC6 一 0. 006 ，0. 005 0. 006 ，0. 003 
032725 = K4002 0.975 ,1. 027 1.661, 1.678 
034532 = K418 有 0. 007，0. 007 0. 006，0. 013 
036764 es GH3044 = 0. 006 ，0. 005 0.006, 0. 008 
037103 又 K423 一 0. 008 ，0. 008 0. 009，0. 009 
037935 本 DZ22 一 : 1.215，1. 202 1.254，1. 491 
038916 本 GH710 一 0. 008 ，0. 008 0. 019，0. 010 
038936 一 DD6 一 0. 076 ，0. 064 0. 092 ，0. 086 
040371 = IC10 ee 1. 000，1. 009 1.231, 1.233 
040736 二 In713C 0. 009 ,0. 009 0.009, 0.011 
041670 = DD3 过 0. 005 ，0. 005 0. 005 ，0. 005 
041805 3 InCo718 一 0. 006 ，0. 006 0.011, 0.013 
042471 一 单 唱 合金 一 0. 213 ，0. 208 0. 226, 0. 221 
0. 006 ，0. 008 ， 
043409 三 GH742 = 0. 007 ，0. 007 

















0. 008 
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( 续 ) 
Sp a i 王 水 溶解 法 氧气 酸 溶 解法 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 (% ) gr 
测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
0. 006 ，0. 006 ， 
044823 于 并 C26 2 0. 002 ，0. 005 
0. 003 ，0. 005 
GH188 本 GH5188 一 0. 004 ，0. 003 0. 007，0. 006 
GH1140 一 GH1140 0. 007 ，0. 007 0. 017，0. 007 
0. 012 ，0. 044 ， 
0608219 es M509 = 0. 005 ,0. 004 
0. 029 
0609202 一 K417 一 0. 032 ，0. 032 0. 049，0. 062 
0610072 一 GH710 0. 009，0. 012 0.010，0. 013 
0612131 一 CH7201i 一 0. 010 ，0. 008 0.010，0. 010 
0613263 = DD402 一 0. 005 ,0. 004 0. 009 ，0. 008 
0613955 < 焊丝 HGH3113 一 0. 007 ，0. 008 0. 008 ，0. 007 
































由 表 10-8 可 以 看 出 ， 对 于 含 下 元 素 的 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 ， 用 氢 氟 酸 浴 解 法 测 得 的 结果 


较 王 水 溶解 法 高 ， 说 明 采 用 氢 氟 酸 洲 解 法 涂 解 镍 基 、 铁 锦 基 高 温 合 金 中 的 HH 元 素 更 完全 ， 因 此 





测量 高 温 合金 中 Hf 时 应 月 

















氧气 酸 溶解 法 。 





10.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 欠 元 素 分 析 方法 的 线性 试验 、 精 密度 和 


准确 度 试验 


1. 工作 条 件 


在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AFS 发 射 光谱 仪 、 PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 匡 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试 




















验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 10-9。 





































































































表 10-9 三 台 仪器 的 工作 条 件 

仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 

高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 

炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 

观测 方式 垂直 垂直 垂直 

冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 

辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 25. 01bf/in? 

谱 线 /nm 282. 022 277. 336, 264. 141 282. 022 ，277. 336 

积分 方式 峰 高 积分 1 积 积分 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 见 光 区 5 





2. 工作 曲线 溶液 配制 




















分 别 在 7 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 分 析 元 素 标准 溶液 和 其 他 共存 元 素 ， 使 容量 瓶 中 
分 析 元 素 的 含量 同 表 10- 10 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 下 面 








的 测试 溶液 配制 方法 平行 处 型 

















的 试剂 空白 溶液 ， 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL)， 用 水 稀 



























































释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
表 10-10 工作 曲线 系列 溶液 中 各 元 素 含量 
加 工作 曲线 系列 溶液 含量 

分 析 元 素 

S0 Sl 32 S3 S4 35 S6 
W(%) 0.00 0.10 0.50 1.00 5.00 10. 00 15.00 
Hf (%) 0.00 0.01 0.05 3.00 0.50 1.00 6.00 
Nb (%) 0.00 0.10 0.20 0.50 1.00 5.00 7.00 
Ni (%) 60 60 60 60 60 60 60 

3. 测试 溶液 配制 
ee 合金 标准 物质 和 高 温 合 金 样 品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 10-11 ~ 表 


10-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 
溶解 完全 后 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 
时 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/ mL)， 


溶解 ， 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 
摇 勾 。 


容量 





4. 工作 曲线 线性 试验 
























































由 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 完全 后 冷却 ， 移入 数 个 相 





用 水 稀释 至 刻度 ， 

























































































用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 10-11。 试 验 结 果 表 明 ， 含量 范围 在 0.01% ~6.00% 间 测量 的 Hf 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测量 要 求 。 
表 10-11 各 仪器 分 析 Hf 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Hf 282. 022 1.000 00 一 0. 999 78 
Hf 264. 141 一 0. 999 54 一 
5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Hf 元素, 分析 结 果 见 表 10- 12 ~ 表 10-14。 
表 10-12 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Hf 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Hf282. 022nm 
测试 溶 渡 | 标准 物质 | 大 标准 值 / 加 人 
4 ep 平 协 日 口 2 人 
编号 | 编号 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 上 
(%) (%) (% ) (% ) 
0.017, 0.017, 0.020, 0.019, 
D400 IDZ125 化 学 DZ125 一 0. 019 一 一 6.21 
0.019, 0.019, 0.019, 0.020 
1.667, 1.635, 1.650, 1.684, 
MO002 -2 一 M002 1. 69 1. 654 一 一 1. 14 
1.636, 1.653 
1.401, 1.382, 1.401, 1.405, 
MO002 -3 一 M002 1. 39 1. 391 一 一 0. 91 
1.373，1. 388 
M002 -5 一 M002 0. 86 0. 876, 0. 872 0. 874 一 一 UL 32 
新 单 0. 270，0. 272，0. 268 ，0. 275 ， 
042469 一 一 0. 272，0.270，0.274，0. 272 ， 二 271 一 一 0. 87 
晶 合 金 
0.269，0. 273 ，0. 268 
038935 一 DD6 一 0. 095 ，0. 096 0. 096 一 一 0. 74 



































































































































Hf282. 022nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 。。 gs 标准 值 /加 a ee es 
金牌 亏 平均 值 昌 可 收 率 RSD 
编号 编号 | 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%) (% ) (%) | (%) 
0.193, 0.195, 0.196, 0.195, 
038935 +1 一 DD6 +0.10 0. 194 0. 098 98.0 0.76 
0.192, 0. 194 
0.597, 0.601, 0.604, 0.600, 
038935 +2 一 DD6 +0.50 0. 601 0. 505 101 0. 41 
0. 612 ，0. 603 
032725 一 K4002 一 1.55, 1.54 1.545 一 一 0. 46 
032725 + 1 一 下 4002 +1.00 2 37 ;2.537 253 2. 56, 2:57 2.564 1.019 102 0.35 
5.64, 5.58, 5.61,， 
032725 +2 一 K4002 +4.00 5.595 4.05 101 7 
5.57, 5.59, 5.58 
040736 一 In713C 一 0. 004 0，0. 003 9 0. 004 一 一 1. 80 
0.013 8, 0.014 3，0.013 9， 
040736 +1 一 lil3w +0.01 0.0140 0.010 100 2.55 
0.014 2, 0.014 0, 0.0133 
0.104, 0. 102, 0. 102 ， 
040736 +2 一 In713C +0.10 0. 103 0. 099 99.0 1 人 7 
0. 104 ，0. 102 
044823 一 FRC26 一 0. 002 2，0. 003 3 0. 003 
0.011 9, 0.011 4, 0.012 0， 
044823 +1 一 FRC26 +0.01 0.012 0. 009 90.0 2. 89 
0.012 2, 0.012 4, 0.011 8 
0. 0496 ，0. 0502 ，0. 0493 ， 
044823 +2 一 FRC26 +0.05 0.050 0.047 94.0 1.69 
0.0506,0.0506,0.0517 
0. 032 ，0. 032 ，0. 032 ，0. 032 ， 
0609202 一 K417 一 0. 032 一 一 0. 00 
0. 033 ，0. 032 
0.014, 0.018, 0.018, 0.019, 
040733 = Ni 基 合 金 一 0. 018 一 一 10. 4 
0.019, 0.018 
0.015, 0.015, 0.014, 
041276 一 FRC26y 一 0. 015 一 一 4.71 
0. 016 ，0. 015 
1.41, 1.43, 1.44, 1.43, 
040371 一 IC10 一 1. 428 一 一 年 末 
1. 43 
0. 012 ，0. 012 ，0. 012 ， 
037103 一 K423 一 0. 012 一 一 0. 00 
0.012, 0.012 
由 表 10-12 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Hf 元素 ， 对 于 高 温 合 金 标 





二 


物质 ， 





测量 值 与 标准 物质 推 








荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 


当 Hf 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.100% 时 ,回收 率 范 围 为 900% ~ 100% ，RSD 小 于 2.89% ; 





当 Hf 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 98% ~1029% ， 











Hf 元素 含量 范围 在 1. 00% ~5.50% 时 ， 
确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 


Hf 元 素 。 











三 二 ca 





RSD 小 于 1.079% ; 
回收 率 范围 为 101% ~102% ，RSD 小 于 1. 14% 。 由 淮 
可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含 





当 








范围 在 0.01% ~5.5% 的 
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表 10-13 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Hf 的 准确 度 、 精 密度 试验 











































































































ne ee Hf 277. 336nm Hf 264. 141nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、 全 下 号 标准 值 / 加 人 人 向 量 信 吾 区 从 
铭牌 号 | 上 测量 平 共 RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
编号 | 编号 | 入 值 (%) 时 关于 
(%) (%) (%) (%) (%) |(%) 
i 0. 033 ，0. 030，0. 029， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D400 、 DZ125 一 |0.030, 0.030, 0.031,| 0.031 | 4.72 未 检 出 ， 未 检 出 ， | 未 检 出 | 一 
化 学 
0. 031 ，0. 033 未 检 出 
1.391, 1.363, 1.402, 1.391, 1.371, 1.401, 
M002 -3 MO02 1. 39 1.389 | 1.36 1.390 |1.12 
1.376, 1.384, 1.416 1.379, 1.385, 1.414 
1.684, 1.606, 1.691, 1.689, 1.602, 1.691, 
M002 -2 MO02 1.69 |1.731, 1.759, 1.731, 1.704 | 2.80 |1.734, 1.760, 1.743,| 1.706 |2.91 
1.739 ，1. 694 ， 1.734，1. 695 
M002 -1 
M002 二 1. 126，1. 170 1.148 | 2.71 1.129, 1.170 1.150 |2.52 
(杂质 ) 
新 音 显 0.253 ，0. 244，0. 247， 0. 268 ,0. 259 ，0. 263 ， 
042469 a — |0.250, 0.246, 0.245, | 0.247 | 1.27 |0.264, 0.262, 0.260,| 0.262 |1.46 
0.248，0. 244 0. 262 ，0. 255 
038935 DD6 = 0.121, 0. 121 0. 121 0.0 0. 100, 0. 101 0. 100 |0.70 
0.218, 0.213, 0.216 We 0.198, 0.192, 0. 194 Wer 
038935 +1 DD6 +0.10 | ”了 ”| 回收 率 | 0.86 | ”| 回收 率 |1.43 
0.217, 0.216, 0.218 0. 199, 0. 198, 0. 198 
95.5 97.0 
0.614, 0.621, 0.624 DOU 0. 596 ,0. 600 ,0. 608 D227 
038935 +2 DD6 +0.50 | ”| 回收 率 | 0.97 | ” ”| 回收 率 |1.18 
0.610, 0.609, 0.615 0. 588 ,0. 591 ,0. 597 
99.0 99.4 
032725 K4002 = 1.564, 1.586 1.575 | 0.98 1.533, 1.556 1.544 |1.05 
2. 573 2. 536 
2. 602 2.570, 2. 581 ， 2.555, 2. 532, 2. 542 ， 
032725 +1 K4002 +1.00 回收 率 | 1.32 回收 率 | 1. 26 
2. 576, 2. 509，2. 600 2. 547, 2.474, 2.563 
99.8 99.2 
5. 558 5. 520 
5. 575, 5.532, 5.563, 5.545, 5.493, 5. 526, 
032725 +2 K4002 +4.00 回收 率 | 0.64 回收 率 | 0. 65 
5.606, 5.516 5.562, 5.476 
99.6 99.4 
040736 In713C = 0.048 ，0. 050 0.049 | 2.89 0.002，0.001 0.002 | 一 
0. 060，0. 058 ，0. 061 Ee 0.013, 0.011, 0.012 we 
040736 +1 In713C | +0.01 | ”| 回收 率 | 2.50 ”| 回收 率 |12.21 
0.057, 0.058, 0.059 0.015, 0.011, 0.012 
100.0 100.0 
0. 149 0. 100 
0. 149, 0.150, 0.151, 0. 100 ,0. 102 ，0. 100， 
040736 +2 In713C | +0.10 回收 率 | 2.04 回收 率 | 1. 60 
0.153, 0.146, 0.145 0. 102 ，0. 098 ，0. 099 
100.0 98.0 
044823 水 C26 二 0. 021，0. 023 0. 022 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 | 一 
0. 032，0. 030，0. 032 0.011，0. 009 ，0. 008 D0 
044823 +1 六 C26 | +0.01 | ”| 回收 率 | 4.98 ” ”| 回收 率 |14.05 
0.031, 0.034, 0.034 0. 010 ,0. 008 ，0. 008 
100.0 90.0 
0. 074 0.051 
0. 082 ，0. 072 ，0. 071 ， 0. 058 ，0. 050 ，0. 047 ， 
044823 +2 冰 C26 +0.05 回收 率 | 5.69 回收 率 |7. 59 
0.072, 0.072, 0.072 oe 0. 050 ，0. 049 ，0. 049 ea 
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( 续 ) 
. _ a Hf 277. 336nm Hf 264. 141nm 
测试 溶液 | 标准 物质 会 使 朋 呈 标准 值 / 加 本 
人 测量 4 测量 下 的 
编号 编号 日 下 夺 宁 入 值 (9%) 测量 值 平均 值 | RSD 测量 值 罗 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) |(%) 
0. 040，0. 041 ，0. 038， 0.017，0.018，0.018， 
0609202 一 K417 = 0.040 | 2.66 0.018 |2.29 
0.039, 0.039, 0.040 0.018, 0.018, 0.018 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
040733 一 |Ni 基 合金 | 一 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 一 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 | 一 
未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
041276 二 RC26y 一 未 检 出 ， 未 检 出 ， | 未 检 出 | 一 未 检 出 ， 未 检 出 ， “| 未 检 出 | 一 
未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
1.416, 1.396, 1.401, 1.415, 1.389, 1.398, 
040371 一 IC10 一 1.413 | 148 1.408 |1.40 
1.394, 1.450, 1.418 1.390, 1.441, 1.412 
0.016, 0.018, 0.017 术科 出 坟 信 出， 
037103 三 K423 = ”| 0.016 | 11.36 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 | 一 
0.014, 0.014, 0.014 
未 检 出 ， 未 检 出 
由 表 10-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 在 H277. 336nm 处 测量 高 温 合 金 中 Hf 元素， 对 
于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 


基本 一 致 。 当 Hf 元 素 含 
11.36% ; 当 Hf 元 素 含 
2.04% ; 当下 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~5.50% 时 ， 回 收 率 范 围 为 99.6% ~ 99.8% ，RSD 小 
于 2.80% 。 


在 H264. 141nm 处 测量 高 温 合金 中 Hf 元 素 ， 对 于 高 温 合 
荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 
0. 10% 时 ， 
1.00% 时 ， 
5. 50% 时 ， 
由 表 10-12 可 以 看 出 ，Hf277. 336nm 处 测 得 





















































回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 
回收 率 范 围 为 90% ~ 102% ，RSD 小 于 14.05% ; 当 Hf 元素 含量 范 
回收 率 范 围 为 97% ~ 99.4% ，RSD 小 于 1.60% ; 当下 元 素 含 量 范 
回收 率 范围 为 99. 2% ~ 99.4% ，RSD 小 于 2. 91% 。 准 确 度 和 精密 度 符 合 分 析 要 求 。 





导 的 数据 明显 








金 标 准 物质 


， 测 量 值 与 标准 物质 推 























忆 比 Hf264. 141nm 处 的 数据 偏 高 ， 





量 范围 在 0.01% ~0.10% 时， 回收 率 范 围 为 93.5% ~ 104% ，RSD 小 于 
量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ,回收 率 范 围 为 95.5% ~ 100% ，RSD 小 于 





当 Hf 元素 售 量 范围 在 0.01% ~ 
应 玮 在 0.10% ~ 
出 在 1.00% ~ 


应 是 


Hf277. 336nm 受到 Cr 元 素 干 扰 的 原因 ， 因 此 可 以 用 此 方法 在 Hf264. 141nm 处 分 析 高 温 合金 中 含 
量 范围 在 0.01% ~5.5% 的 Hf 元 素 。 
表 10-14 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Hf 的 准确 度 、 精 密度 试验 

















Nr a Hf 277. 336nm Hf 282. 020nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 、 全 牌号 标准 值 / 加 二 FT 
金牌 号 测量 平 扶 RSD 测量 平 共 RSD 
编号 | 编号 | 入 值 (%) i 并 里 
(%) (%) | (%) (%) (%) |(%) 
0. 002 0，0. 002 9， 
DZ125 0. 046 ，0. 051，0. 048， 
D400 DZ125 3 0.049 | 6.05 0.002 8, 0.0018,， | 0.0039 | 一 
化 学 0. 054，0. 048 ，0. 047 
0.007 0，0.006 7 
1.680，1. 675 ， 1.645, 1.641, 
M002 -2 es M002 1.69 1.709 | 3.28 1.675 |2.46 
1.724, 1.800, 1.664 1.686, 1.729 
1.388, 1.361, 
1.438, 1.413, 
M002 -3 = MO02 1.39 1.441 | 1.36 1.406，1.385， 1.391 |1.48 
1.446, 1.442, 1.468 1 
































228 

























































































































































































( 续 ) 
| a Hf 277. 336nm Hf 282. 020nm 
测试 溶液 标准 物质 | 人 全 牌号 标准 值 /加 一 本 
外 任 也 测量 平 防 S 测量 二 ks 
编号 编号 | 入 值 (%) 测量 值 均值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) |(%) 
MO02 ee M002 一 1. 160，1. 262 1.211 | 5.96 1. 106，1. 194 1.150 | 一 
新 单 晶 0. 262 ，0. 262 ，0. 261 ， 0. 247，0. 255 ，0. 246 ， 
042469 = 0.261 | 0.58 0.248 |1.49 
合金 0.258, 0. 261, 0.260 0.245, 0.249, 0.246 
038935 SS DD6 一 0. 121, 0. 125 0.123 | 2.30 0. 093 ，0. 094 0.094 |0.76 
0. 215 0. 188 
0.216，0.214 ，0. 216 ， 0. 189，0. 186, 0. 189, 
038935+1 一 DD6 +0.10 回收 率 | 1.12 可 收 率 |0. 94 
0.214, 0.219, 0.212 0.187, 0.189, 0.185 
92.0 94.0 
0. 580 0. 593 
0. 580 ，0. 578 ，0. 567 ， 0. 590，0. 600 ，0. 598， 
038935 +2 ”一 DD6 +0.50 回收 率 | 1.66 可 收 率 | 1. 63 
0. 582 ，0. 594 0. 600，0. 596，0. 575 
91.4 99.8 
032725 一 K4002 一 1.479, 1. 528 1.504 | 2.30 1.459, 1.510 1.485 |2.43 
2. 482 2. 447 
2. 464 ，2. 495 ，2. 458 ， 2. 426，2. 464，2. 434 ， 
032725+1| 一 K4002 | +1.00 回收 率 | 1.00 可 收 率 |0. 73 
2. 509, 2.459, 2. 509 2. 466，2. 444 
97.8 96. 2 
5. 440 5. 457 
5. 480 ，5. 605 ，5. 493 ， 5. 492 5. 545 ，5. 459 ， 
032725 +2| ”一 K4002 | +4.00 回收 率 | 1.92 可 收 率 |0. 98 
5.364, 5.335, 5.362 5.414, 5.428, 5.406 
98.4 99.3 
0. 075 ，0. 083 ，0. 079 ， 0. 005 6, 0. 006 2 ， 
040736 = In713C = 0.079 | 4.17 0. 0060 |5.90 
0. 080 0. 006 3 ，0. 0057 
0. 091 0. 016 
0. 090 ，0. 090 ，0. 093 ， 0. 016，0.015 ，0. 014 ， 
040736+1| 一 In713C | +0.01 回收 率 | 4.50 可 收 率 |8. 33 
0. 085 ，0. 096 0.017 
120.0 100.0 
0. 179 0. 103 
0. 172 ，0. 185 ，0. 177 ， 0. 101, 0. 103 ，0. 104 ， 
040736 +2| ”一 In713C | +0. 10 回收 率 | 2.43 可 收 率 |1. 43 
0. 180, 0. 180, 0. 181 0. 104, 0.105, 0. 102 
100.0 97.0 
044823 一 RC26 一 0. 024 ，0. 028 0. 026 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 | 一 
0. 037 0.009 3, 0.0099,， 10.0083 
0. 036 ，0. 036 ，0. 036 ， 
044823 +1 一 RC26 +0.01 回收 率 | 3.36 0. 007 4，0. 007 7 ， 可 收 率 |12. 91 
0. 038 ，0. 035 ，0. 038 
110.0 0.007 9, 0.0074 83.0 
0. 074 0. 045 
0. 075 ，0. 072 ，0. 075 ， 0. 045，0. 045 ，0. 045 ， 
044823 +2| ”一 FRC26 +0.05 回收 率 | 1.66 可 收 率 |1.00 
0. 074 ，0. 074 0. 044 ，0. 045 
96.0 90.0 
0. 082 ，0. 081 ，0. 078 ， 0.033，0. 035 ，0. 032， 
0609202 一 K417 一 0.079 | 4.18 0.033 13. 52 
0. 080，0. 073 ，0. 081 0. 032，0. 034，0. 033 
0. 049 ，0. 052 ，0. 053 ， 0. 011，0. 010 ，0. 010， 
040733 一 |Ni 基 合金 | 一 0.050 | 4.20 0.011 |8.13 
0. 050，0. 048 ，0. 048 0.012, 0.011, 0.012 
0. 024 ，0. 023 ，0. 022 ， 0. 004 ，0. 004 ，0. 007， 
041276 一 RC26y 一 0.023 | 3.24 0.006 | 一 
0. 023 ，0. 024，0. 023 0. 006，0. 006，0. 006 
1.415, 1.465, 1.443, 1.337, 1.424, 1.395, 
040371 一 IC10 一 1.429 | 2.29 1.382 |2. 80 














1. 463 ，1. 385 ，1. 405 











1.426, 1.345, 1.367 
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( 续 ) 
_ a Hf 277. 336nm Hf 282. 020nm 
测试 溶液 标准 物质 | 、 全 牌号 标准 值 / 加 a 
A 潭 | 量 - 平 拱 测量 平 拱 
编号 编号 | 了 | 入 值 (%) 测量 值 匀 值 | RSD 测量 值 平均 值 | RSD 
(% ) (%) | (%) (%) (%) |(%) 
0. 081 ，0. 082 ，0. 082 ， 
0. 006 ，0. 006 ，0. 007 ， 
037103 一 K423 0. 082 ，0. 081 ，0. 081 ,| 0.081 0. 66 0. 006 |10.54 
0. 005，0. 006 ，0. 006 
0. 081 
0. 081 ，0. 082 ，0. 083 ， 0. 003 ，0. 003 ，0. 003 ， 
041694 一 0. 081 0. 66 0. 003 |12. 89 
0. 078 ，0. 080 ，0. 081 0. 003 ，0. 003 ，0. 004 
0. 106 ，0. 108 ，0. 109 ， 0. 004 ，0. 003 ，0. 004 ， 
041805 一 InCo718 0. 110 2.78 0. 003 一 
0.113, 0.114, 0.111 0.001, 0.002, 0.002 
由 表 10-14 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 在 HP277. 336nm 处 测量 高 温 合金 中 Hf 元 素 ， 对 
于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 是 回收 值 与 加 入 值 


基本 一 致 。 当 Hf 元 素 含 

















2.78% ; 当 HE 元 素 含量 
于 5.96% 。 


在 Hf282. 020nm 处 测量 高 温 


范围 在 1.00% ~5.50% 时 ， 回 收 率 范 围 























合金 中 Hf 元素， 对 于 高 温 


合金 标准 物质 


荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 


0. 10% 时 ， 
1.00% 时 ， 
5. 50% 时 ， 











为 91.4% ~ 100% ，RSD 








， 测 量 值 与 标准 物质 推 


量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ,回收 率 范 围 为 92.0% ~ 120% ，RSD 小 于 
6.05% ; 当 Hf 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 


小 于 


为 97.8% ~98.4%，RSD 小 





当 Hf 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~ 





回收 率 范围 为 83.0% ~ 100% ，RSD 小 于 12.91% ; 当 Hf 元 素 含 量 范 围 在 0.10% ~ 
回收 率 范围 为 94.0% ~ 99.8% ，RSD 小 于 1.63% ; 
回收 率 范围 为 96.2% ~ 99.3% ，RSD 小 于 2. 80% 。 准 确 度 和 精密 度 符 


当 Hf 元 素 含量 范围 在 1.00% ~ 
合 分 析 要 求 。 


由 表 10-14 中 数据 可 以 看 出 ， 由 于 Hf277. 336nm 受到 Cr 元 素 干扰 ，Hf277. 336nm 处 测 得 的 数据 





明显 比 H282. 022nm 处 的 数据 偏 高 。 因 此 可 以 用 此 方法 在 H282. 022nm 处 分 析 高 温 


范围 在 0.01% ~5.5% 的 
由 表 10-12 ~ 
的 Hf 元素， 








的 Hf 元 素 的 测定 。 


Hf 元 素 。 





10.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


























表 10-14 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 金 中 含量 范 
测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 
说 明 可 以 用 此 方法 在 HP282. 022nm 和 Hf264. 141nm 处 进行 高 温 合金 








致 ， 











合金 中 含量 


围 在 0.01% ~5.5% 
精密 度数 据 较 好 ， 
含量 范围 在 0.01% ~5.5% 





用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 
10-15。 
表 10-15 三 台 仪 器 测量 Hf 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Hf 282. 022nm Hf 282. 022nm Hf 282. 022nm 





检 出 限 (DL) (%) 








合金 中 Hf 元素 最 低 检 测 质 量 分 数 0.01% 的 十 分 之 一 ， 


至 0.01% 的 Hf 元 素 。 


由 表 10-15 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 














0.001 1 0.0015 0.002 3 
定 Hf 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 002 3% ， 约 为 高 温 
可 以 用 此 方法 测 Ee 分 数 低 
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10.3 小 结 











分 别 用 三 台 


电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 

















Hf263. 871nm、Hf277. 336nm、Hf282. 022nm、Hf 229. 280nm、Hf 232. 247nm、Hf 264. 141nm 等 
六 条 分 析 线 的 光谱 和 干扰 情况 ， 研 究 结果 表明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Hf 282. 022nm 和 
Hf264. 141nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Hf 282. 022nm 和 Hf264. 141nm 作为 高 温 合金 中 Hf 元素 的 分 


析 线 。 


















































研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氢气 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Hf 的 影响 ， 
结果 表明 ， 由 于 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 下 加 入 Hf、Nb 元 素 做 工作 曲线 时 ,工作 曲线 溶液 浑浊 ;比较 
王 水 溶解 法 和 氢气 酸 溶解 法 的 分 析 数 据 ， 对 于 含 Hf 元 素 的 高 温 合金 ， 氢 氟 酸 溶解 法 测 得 的 数据 








较 王 水 溶解 法 高 



















































































， 表 明 氢 氟 酸 洲 解 法 可 以 完全 将 高 温 合金 中 HH 元素 溶解 ， 因 此 测量 高 温 合 金 中 





Hf 时 应 用 氧气 酸 咨 解法 。 








在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.01% ~6.00% 间 Hf 元 素 基 体 匹 
配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 5， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 









































用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标准 


物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Hf 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 
致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.5% 的 Hf 元 素 ,， 准确 
度 和 精密 度 满 足 分 析 要 求 。 




















在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.002 3% ， 因 此 用 此 方 





综 上 所 述 ， 





法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.5% 的 Hf 元 素 。 








用 和 毛 气 酸 溶 解法 溶解 高 温 合 金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Hf 282. 022nm 和 

















Hf264. 141nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.5% 的 Hf 


元 素 。 





第 11 章 旬 基 、 铁 旬 基 融 温 合金 中 鳞 元 素 的 测定 
11.1 实验 部 分 


11.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10 双 ， 冷 却 气 流量 15L/min ， 护 套 气 流量 0. 2L]min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s， 光 谱 分 辨 率 0. 008nm。 

(2) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0.8L/min ， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(3) Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 高 频频 率 27.12MHz， 和 信 射 功率 
1150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 
in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 高 纯 水 或 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 
水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶 
液 ) 。 




























































































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 : p 约 1.42g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 
盐酸 : 1+1。 
镁 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 100 0g 纯 镁 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 置 
于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

镁 标准 溶液 B， 0.01mg/mL。 配 制 方法 ， 称 取 20. 00mL 镁 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


11.1.2 分 析 线 
分 析 线 为 Mg 279. 55nm。 
11.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反 
应 停止 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 容量 瓶 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 
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说 明 : 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 


11.2 结果 与 讨论 





， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 森 檬 酸 相同 。 


11.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 镁 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 





根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 人 











吊 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 浴 


交 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 



















































































11-1。 
表 11-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 

试验 溶液 编号 分 析 元 素 /试剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、 B-2 B 0. 01, 0.001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0. 01，0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Fe -1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCL -1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO;, 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 )，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 了 SO， 10% (体积 分 数 ) 

HsPOs -1 Hs POs 5% (体积 分 数 ) 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 








2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Mg 的 光谱 干扰 ”将 表 11-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Mg 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 又 加 放 
大 处理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mg 的 光谱 干扰 情况 见 表 11-2。 

表 11-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mg 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 

























































































































































































攻 共存 元 素 含量 Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 二 
范围 〈《% ) 279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 
Al 0.5 ~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0.001 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 B3.5 x10 -5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Cr 0.1~27 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Cu 0.01~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
0.05 ~10， L2.6x10-5 
由 Fe 基体 (279. 076)@ 2 i a 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mg 0.005 ~0.1 三 二 要 
L1.2 x10™ 
二 ee 人 a (279. 799 ,279. 815) 2 
Mn 0.01 ~15 B1.0x1074 无 干扰 ood 无 干扰 
(279. 837) 
Nb 01-3 es 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 无 干扰 L1.0x10-3 二 
(279. 784) 
Ti 1~7 无 干扰 无 干 所 无 干 拷 无 干 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干 拷 无 干 拷 无 干 
Ww 0.1~16 无 干扰 无 干 拷 无 干 拷 无 干 
V 279. 786 光谱 干扰 ， 
WS 0 ey V 0.01 以 下 可 用 ud 
Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
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( 续 ) 
元 来 /试剂 de Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈%% ) 279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 
Zr 0.005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
-4 -4 
0 ee 071) i ee i 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
G B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow (AA,) 。 
@ 工 表 示 存 在 谱 线 重 苹 干扰 ，(”) 前 的 数字 为 谱 线 重 释 干扰 水 平 0，(A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 








单位 为 nam。 








根据 表 11-2 的 光谱 和 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 11-3。 
表 11-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Msg 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 



































































































































































































































































































































在 高 温 合 金 中 的 最 Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 本 
大 影响 含量 (% ) 279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 

Al 7 可 可 用 可 用 
B 0.2 可 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 可 用 可 用 
Ce 0.2 可 可 用 可 用 
Co 16 B5.6x10-40 可 用 可 用 
Cr 27 可 日 可 用 可 用 
Cu 1 可 可 用 可 用 
Fe 40 10. 001 0® 可 用 可 用 
Hf 5 可 可 用 可 用 
Mg 0.1 一 一 一 一 

Mo 12 可 加 L0. 014 可 用 
Mn 15 B1.5 x10-3 L0. 026 可 用 
Nb 3 10. 016 一 可 用 
Ta 8 可 L0. 008 可 用 
Ti 7 可 可 用 可 用 
Si 1 可 可 用 可 用 
Ww 16 可 可 用 可 用 






















































































































































































































































































































































































( 续 ) 
在 高 温 合 金 中 的 最 Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 a 
大 影响 含量 (% ) 279. 079 27 9. 553 279. 806 280. 270 
5 可 V0.01 以 下 可 用 可 用 
Y 0.1 可 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 昌 可 用 可 用 
Ni 70 10.009 8 日 L0.0077 可 用 
硫酸 试剂 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 可 用 可 用 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 
@) 工 表示 存在 谱 线 重 麦 干 扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 玛 干 扰 程度 。 



































(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Mg 的 光谱 干扰 “将 表 11-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Mg 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mg 的 光谱 干扰 情况 见 表 11-4。 
表 11-4 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mg 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 































































































































































































共存 元 素 含量 Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 a 
范围 〈《% ) 279. 079 280. 270 279. 553 

Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 背景 干扰 ，B 0. 1 以 下 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 背景 干扰 ，Co 0.2 以 下 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 背景 干扰 ，Cr 0.2 以 下 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 
Fe 0. 05 ~10，Fe 基体 背景 干扰 ，Fe 0. 1 以 下 可 可 用 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 一 一 一 
Mn 0.01 ~15 背景 干扰 ，Mn0. 1 以 下 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 背景 干扰 ，Mo0. 1 以 下 可 可 用 可 用 
本 Nb 279. 加 ， 光谱 干扰 ， 可 用 可 用 
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( 续 ) 
元 素 / 试 刘 de Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈《% ) 279. 079 280. 270 279. 553 
Ni 基体 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 
Ta279. 075 光谱 干扰 ， 

Ta 0.05 ~8 fad 1 以 下 可 用 可 用 可 用 
Ti 0.1~7 背景 干扰 ，Ti0. 1 以 下 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 背景 干扰 ，V0. 1 以 下 可 本 0 可 用 
0.1~16 背景 干扰 ，W0.2 以 下 可 用 可 用 可 用 

0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 背景 干扰 ，Za0. 1 以 下 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试 刘 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试 刘 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 背景 干扰 可 用 可 用 
酒石酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试 章 可 用 可 用 可 用 

(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 














元 素 Mg 的 光谱 干扰 “将 表 11-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Mg 四 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适 当 双 加 放大 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mg 的 
光谱 干扰 情况 见 表 11-5。 

表 11-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mg 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 























































































































- 共存 元 素 含 量 Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | ， 
范围 (%) 279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ce 279. 055 光谱 干 a 
e 0. 001 ~0.2 用 
扰 ，Ce 0.1 以 下 可 用 " 本 
Co 0.1 ~16 可 用 可 用 可 用 可 用 
C 0.1~27 痛 景 二 和 小， 可 用 可 用 
cr0.1 以 下 可 用 cr0.1 以 下 可 用 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 可 用 

























































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
元 素 /试剂 ne Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
汇 围 (%) 279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 
Fe 279. 102 、279. 058 、279. 078 es 
Fe 基 匹 配 ， 不 好 扣 背 景 
Hf 279. 046 、279. 088 有 
Hf 0.01 ~5 光谱 干 护 ，Hf0.1 以 下 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 一 一 二 一 
人 Mn 279. 527 
Mn 0.01 ~15 279. 042 光谱 F 沈 ， Rs 可 用 
ii 0 六 二 Mn Ql 以 下 Mn 0. 01 以 下 可 用 
可 用 
ee 本 Mo 279. 043 光谱 干扰 ， 可 用 Mo 279. 811 光谱 干扰 ， 可 用 
Mo 0.1 以 下 可 用 Mo 0.01 以 下 可 用 
Nb 279. 083 、279. 059 本 
Nb 0.1~3 光谱 干扰 严重 ，Nb 0. 001 可 用 ee 2 0 可 用 
以 下 可 用 
可 Ni 279. 806 光谱 干扰 ， 本 
Ni 基体 可 用 可 用 Ni 基 匹 配 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
加 Ta 279. 074 光谱 干扰 严重 ， 可 用 Ta 279. 776 、279. 784 光谱 干扰 可 用 
Ta 0.01 以 下 可 用 严重 ，Ta 0. 01 以 下 可 用 
Ti 279. 105 、279. 047 光谱 四 二 
Ti 0.1~7 干 护 ，Ti0.1 以 下 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 280. 283 光谱 
可 用 
0.1~16 可 用 可 用 背景 干扰 小 ，W 0.2 以 下 可 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 和 ea 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 磷酸 光谱 干扰 严重 ， 不 可 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 











(4) 各 仪器 对 Mg 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 


情况 进行 





总 结 

















C=- ， 


并 结合 高 温 合 


金 中 共存 元 素 的 





区 局 




















将 表 11-2 ~ 表 11-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 


二 大 


含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Mg 元 素 各 分 析 谱 线 
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的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 11-6。 
表 11-6 各 仪器 对 Mg 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 



































































































































Mg 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
279. 079 279. 553 279. 806 280. 270 
Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 ，Nb Mo 0.005、Ta 0.005、V 0.01 以 
HJY ACTIVA | 0.001、Mn0. 001 以 下 可 用 Ni0.1 以 可 用 下 可 用 ，Ni 0.05 以 下 可 用 ，Ni 基 可 用 
下 可 用 ，Ni 基 匹 配 匹配 
V0.01 以 
PE OPTIMA 磷酸 背景 干扰 ， 匹 配 可 用 一 可 用 加 
Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 不 可 用 ， 
Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 ,不 oe 
Thermo IRIS | 好 扣 背 景 ，Nb 0.001、Ta 0.01 可 用 te 
2 陋 间 a 局 
NS 0.01、V 0.01 以 下 可 用 ，Ni 基 匹 配 | 以 下 可 用 
Cr0. 1 以 下 可 ee 
磷酸 光谱 干扰 严重 ， 不 可 
























































由 表 11-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 
小 ， 因 此 应 采用 Mg 279. 553nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 


11.2.2 分 析 元 素 仪 器 检 出 限 测 量 


1. 工作 曲线 溶液 配制 

在 两 个 100mL 容量 瓶 中 分 别 加 入 质量 浓度 为 0. 01mg/mL 的 Mg 标准 溶液 0 和 5.00mL， 使 溶 
液 中 Mg 元 素 的 含量 分 别 为 0% 、0.05% (以 溶液 中 元 素 浓 度 为 1mg/mL 时 元 素 含 量 为 100% 计 
算 )， 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 测 试 溶液 分 别 记 为 SI -Mg、S2 - Mg。 

2. 测试 溶液 配制 

在 100mL 容量 瓶 中 加 入 20mL 盐酸 ， 稀 释 至 刻度 ， 


普 线 Mg279. 553nm 的 光谱 干扰 较 
金 中 Mg 元素 的 测量 。 


























择 匀 。 记 为 HCl] - 


























3. 测量 
用 上 述 的 S1 -Mg、S2 - Msg 溶液 绘制 工作 曲线 ,测量 10 次 HCL - 20 溶液， 结果 和 检 出 限 的 








计算 见 表 11-7。 
表 11-7 Mg 的 仪器 检 出 限 ( DL) 








分 析 仪 器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm Mg 279. 553 Mg 279. 553 Mg 279. 553 
仪器 检 出 限 (DL) (%) 0. 000 12 0. 000 096 0. 000 15 























由 上 表 计 算出 的 仪器 检 出 限 和 本 书 所 研究 的 Mg 元 素 的 含量 范围 可 知 ， 所 研究 Mg 的 最 低 含 
量 在 Mg 元 素 的 仪器 检 出 限 的 10 倍 以 上 ， 因 此 ， 初 步 可 以 选择 Mg279. 553nm 做 为 Mg 的 分 析 
谱 线 。 


11.2.3 无 基体 工作 曲线 对 镁 准确 度 
1. 无 基体 工作 曲线 溶液 的 配制 


分 别 在 4 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Mg 标准 溶液 ， 使 容量 


( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 








影响 研究 
































瓦 中 Mg 的 含量 同 表 11-8 
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表 11-8 无 基体 测试 溶液 中 Mg 的 含量 














测试 溶液 编号 Mg (%) 
S1 0 
K2 0. 005 
Kl 0. 050 
5S2 0. 100 





2. 样品 测试 溶液 的 配制 

称 取 0. 100 0g 牌号 为 CNK -7P、DD3、GH742y、IC10、GH4169 合金 的 样品 或 标准 物质 于 
150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 加 入 20% 酒石酸 溶液 10mL， 低 温 
加 热 溶 解 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 加 入 适量 Mg 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Mg 的 含量 同 表 11-9 ( 按 元 
素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

3. 测量 

分 别 以 工作 曲线 溶液 在 Mg279. 553nm 处 测量 ， 绘 制 工作 曲线 并 测量 测试 溶液 ， 测 量 结果 见 
表 11-9。 


















































表 11-9 样品 测试 溶液 中 Mg 的 测量 结果 




































































合金 牌号 样品 测试 溶液 编号 加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 回收 值 (%) 备注 
033211 -0 一 0.001 2, 0.0016 一 
033211 +1 +0. 005 0.007 8 0. 006 4 
033211 +2 +0.010 0.013 1 0.011 7 
033211 +3 +0. 030 0.032 0 0.030 6 
CNK -7P 
041669 -0 = 0.0025 = 
041669 +1 +0. 005 0.007 2 0.0047 
041669 +2 +0.010 0.065 2 0.062 7 测试 溶液 污染 
041669 +3 +0.020 0.023 6 0.021 1 
043409 -0 = 0. 005 8, 0.006 0 本 
043409 +1 +0. 020 0.027 7 0.021 8 
GH742y 
043409 +2 +0. 040 0.049 9 0.044 0 
043409 +3 +0.080 0.090 7 0.084 8 
040370 -0 3 0. 001 3, 0. 001 2 一 
040370 +1 +0. 020 0.021 7 0.020 5 
IC10 
040370 +2 +0. 040 0.044 6 0.042 1 
040370 +3 +0. 080 0.1009 0.0997 测试 溶液 污染 
0. 000 4，0. 001 2， 
化 学 标 样 -0 一 一 
0.001 0 
GH4169 化 学 标 样 +1 +0. 005 0.009 0 0.008 1 测试 溶液 污染 
化 学 标 样 +2 +0.010 0.0110 0.0101 
化 学 标 样 +3 +0. 020 0. 023 5 0.022 6 




















从 表 11-9 中 Mg 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 回 收 值 与 加 入 值 差 异 不 大 。 对 较 低 含量 0. 005 ~ 
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0. 020 的 结果 一 致 性 较 好 ; 对 Mg 含量 高 达 0. 02 ~ 0.08% 的 样品 ， 回 收 值 偏 高 0. 002 ~ 0. 005% 。 
因此 认为 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 高 温 合金 中 的 Mg 元 素 时 ， 数 据 有 所 偏 高 ， 但 程度 不 很 严重 ， 
考虑 到 试剂 空白 溶液 中 存在 的 Mg 杂质 以 及 基体 匹配 有 可 能 带 入 的 Mg 杂质 ， 认 为 可 以 用 无 基体 
的 工作 曲线 测量 高 温 合金 中 的 Mg 杂质 。 


11.2.4 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 镁 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 


1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 卫 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 线性 试验 、 精 
密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 11-10。 
表 11-10 三 台 仪 器 的 工作 条 件 















































































































































仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 乖 直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 /(LAmin) 1.0 0.5 1.0 
筋 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 279. 553 279. 553 279. 553 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 
2. 工作 曲线 溶液 配制 
工作 曲线 溶液 的 配制 方法 和 无 基本 工作 曲线 溶液 的 配制 方法 相同 。 











3. 测试 溶液 配制 
称 取 多 种 牌号 的 高 温 合金 样品 (牌号 见 表 11-12~ 表 11-14) 各 0.100 0g 置 于 数 个 100mL 烧 
杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 溶 解 ， 溶解 完全 后 ， 加 入 10mL 酒石酸 溶液 (200g/ 
































L) ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 ， 加 入 适量 Mg 标准 溶液 ， 使 容量 
瓶 中 Mg 的 含量 同 表 11-14 ~ 表 11-14 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 11-11。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.005% ~0.10% 间 测量 的 Mg 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测 量 要 求 。 






















































































表 11-11 各 仪器 分 析 Mg 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 





Mg 279. 553 0.999 87 0. 999 988 0. 999 814 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Mg 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 11-12 ~ 表 
11-14。 





























表 11-12 


HJY ACTIVA 型 仪器 测量 Mg 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Mg 279. 553nm 
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加 入 值 /标准 































































































测试 溶液 编号 | 合金 牌号 值 (%) 回收 值 /测量 平均 值 回收 值 RSD 
值 (%) (%) (%) (%) 
GH4169 GH4169 一 0.000 9 一 一 一 
回收 值 0. 004 7，0. 004 3 ， 
GH4169 +1 GH4169 +0. 005 0. 004 4, 0.005 2, 0.006 8 ， 0.0055 110 22. 50 
0. 007 4, 0.005 4 
回收 值 0. 009 0 ，0. 009 8， 
GH4169 +2 GH4169 +0.01 0.010 1, 0.008 9, 0.0114, 0.010 4 104 10. 19 
0.011 1, 0.011 1, 0.011 8 
033211 CNK -7P 一 0. 001 1, 0.001 2 0.001 2 一 一 
回收 值 0.005 4，0. 005 3，0.0046 
033211 +1 CNK -7P +0. 005 0. 005 4，0.005 4, 0. 004 8 ， 0.005 3 106 9. 47 
0. 006 0，0. 005 4 
回收 值 0. 028 0，0. 027 7 ， 
033211 +2 CNK -7P +0.03 0. 028 6, 0.027 6, 0.028 2, 0.028 1 93.7 1.55 
0. 027 8, 0.0285 
041669 DD3 一 0.001 2 一 一 一 
回收 值 0. 004 5，0. 006 8 ， 
041669 +1 DD3 +0. 005 0. 006 3, 0.005 4, 0.004 9， 0.0055 110 10. 07 
0.005 3, 0.005 0, 0.0060 
回收 值 0. 009 2 ，0. 010 0， 
041669 +2 DD3 +0.01 0.0097，0.0110，0.0107， 0.010 4 104 5. 75 
0.0110, 0.011 2 
043409 GH742y 一 0.004 8 一 一 一 
回收 值 0. 021 7，0. 019 0 ， 
043409 +1 GH742y +0.02 0.020 9, 0.0207, 0.0199,， 0.020 3 102 3.31 
0.021 0, 0.020 4, 0.020 0, 0.0191 
回收 值 0. 038 5，0. 039 5， 
043409 +2 GH742y +0.04 0.039 7，0. 040 1 ，0. 040 6 ， 0.040 3 101 3.06 
0.042 8, 0.041 3, 0.0410, 0.0390 
040370 IC10 一 0.001 0 一 一 一 
回收 值 0. 020 7，0. 020 1 ， 
040370 +1 IC10 +0. 02 0.018 1, 0.018 6, 0.018 4， 0.0190 95.0 5.32 
0.0206, 0.0179, 0.0180 
回收 值 0. 098 8 ，0. 100 0， 
040370 +2 IC10 +0. 10 0.098 9，0.098 2，0.0997， 0.099 2 99.2 0. 69 
0.098 7, 0.099 7, 0.0999 
回收 值 0. 006 8 ，0. 007 3， 
M002 -2 M002 0. 0083 /0.006 8, 0.0066, 0.0062, 0.0063, 0.0067 一 6. 03 








0. 007 3，0. 006 4 
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( 续 ) 
Mg 279. 553nm 
加 入 值 /标准 
测试 溶液 编号 | 合金 牌号 oe ) 回收 值 / 测 量 平均 值 回收 值 RSD 
值 (% ) (%) (%) (%) 
回收 值 0. 010 6，0. 010 4， 
M002 -3 M002 0. 0098 0.010 9，0.006 8，0.010 52, 0.010 1 16. 56 
0.009 9, 0.009 8, 0.0116 
可 收 值 0.038 7，0. 039 1，0. 038 1， 
M002 -4 M002 0. 031 0.037 4，0.037 1，0. 038 8 ， 0.038 1 = 1. 89 
0.037 2 
由 表 11-12 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Mg 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 
一 致 ， 当 Mg 元 素 含 量 范围 在 0.005% ~ 0.01% 时 ,回收 率 范围 为 104% ~ 110% ，RSD 小 于 








22. 5% ; 当 Mg 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.10% 时 ,回收 率 范围 为 93.7% ~ 104% ，RSD 小 于 
10. 19% 。 测 量 了 含量 范围 在 0. 008 3% ~0.031% 的 高 温 合金 标准 物质 中 的 Mg 元 素 ， 测 量 数据 与 
标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ，RSD 小 于 16. 56% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 无 基体 工作 

















































































































曲线 方法 在 Mg279. 553nm 处 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 005% ~ 0. 10% 的 Mg 元 素 。 
表 11-13 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Mg 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Mg 279. 553nm Mg 280. 270nm 
测试 溶液 合金 “| 标准 值 /加 ee 人 ry 二 和 
es 测量 D 5 SD 测量 值 开拓 SD 
编号 牌号 “| 入 值 (%) 测量 平 RS 测量 值 平 RS 
(%) (%) (%) (% ) (%) (% ) 
0. 001 9, 0. 002 6， 0.001 8，0.003 3， 
GH4169 GH4169 一 0.002 2 二 0.002 6 二 
0.002 0 0.002 6 
回收 值 0. 006 9， 回收 值 0. 006 5， 
0.005 9 0.005 7 
0. 005 0，0. 006 8， 0.004 6，0.006 5， 
GH4169 +1 | GH4169 +0.005 可 收 率 15. 03 回收 率 14.40 
0. 005 1, 0. 005 2， 0.005 1，0.005 2， 
118.0 114.0 
0.006 3 0.006 2 
回收 值 0.010 0， 回收 值 0.012 0， 
0.0106 0.0011 2 
0. 010 0，0. 009 6， 0.012 0，0. 009 6， 
GH4169 +2 | GH4169 +0.01 可 收 率 8.18 回收 率 8.31 
0.011 0, 0.012 1 ， 0.011 1, 0.012 0， 
106.0 112.0 
0.011 2, 0.0104 0.011 0, 0.0104 
033211 CNK -7P 一 0.002 0, 0.0010 | 0.002 0.000 8, 0.001 8 | 0.0013 站 
回收 值 0. 004 8， 回收 值 0. 004 9， 
0.004 6, 0.004 2, | 0.0051 0.004 7, 0.004 3, | 0.0052 
033211 +1 | CNK-7P | +0.005 |0.0052, 0.0054, | 回收 率 10.26 “|0.005 4，0.005 5, | 回收 率 10. 14 
0.0049, 0.005 6, | 102.0 0.005 0, 0.0057, | 104.0 
0.005 7 0.005 8 
回收 值 0. 029 3 ， 回收 值 0. 029 5， 
0.029 2 0.0295 
0. 031 0，0. 030 1， 0.0313，0.030 3， 
033211 +2 | CNK -7P +0.03 可 收 率 4.03 回收 率 3.42 
0. 029 4, 0. 027 5， 0.029 5，0.028 2， 
97.3 98.3 
0.028 3，0.028 5 0.028 8, 0.029 2 





























Mg 279. 553nm 


Mg280. 270nm 



















































































































































































测试 溶液 合金 | 标准 值 / 加 WE 二 的 从 i 及 向 信 
测量 值 平 靶 RSD 测量 平 其 RSD 
编号 牌号 | 入 值 (%)| 下 es 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
041669 DD3 = 0.001 4, 0.003 1 | 0.0023 一 0.0013, 0.003 1 | 0.002 2 一 
回收 值 0. 005 3， 回收 值 0. 005 3， 
0.005 2 0. 005 2 
0. 005 6，0. 005 2， 0.005 5，0. 005 1 ， 
041669 +1 DD3 +0. 005 可 收 率 7.30 回收 率 7. 66 
0. 005 2，0. 005 7， 0.005 1，0.005 7， 
104.0 104.0 
0.004 6, 0.0049 0.004 5, 0.004 9 
回收 值 0.011 2， 回收 值 0.011 1， 
0.009 3 0. 009 3 
0.010 2, 0. 010 1， 0.010 2, 0.010 1， 
041669 +2 DD3 +0.01 可 收 率 16. 41 回收 率 16. 06 
0.0103，0. 007 2， 0.010 3，0.007 4， 
93.0 93.0 
0.0082，0.0078 0.008 1，0. 007 7 
0. 005 5，0. 004 6， 0. 006 1，0.005 2， 
043409 GH742y 四 0.005 5 18.24 0. 006 1 16.11 
0.006 9,0.0050 0.007 4, 0.005 5 
回收 值 0. 020 9， 回收 值 0. 021 2， 
0.021 9，0.020 9, | 0.0211 0.0219, 0.0212, | 0.0212 
043409 +1 GH742y +0.02 |10.0217, 0.0217, | 回收 率 4.18 |0.0219, 0.022 1, | 回收 率 5.07 
0.021 4, 0.0217,| 105.5 0. 0216 0. 022 0， 106.0 
0.019 4, 0.0199 0.019 1, 0.0197 
回收 值 0. 042 2， 
回收 值 0. 042 1， 
0.043 0,，0. 042 1, | 0.0406 0.0410 
0.042 7，0. 042 4， 
043409 +2 GH742y +0.04 |0.042 5，0.042 8, | 回收 率 6.63 回收 率 6.30 
0.042 6, 0.042 9， 
0.036 8, 0.0372, | 101.5 102.5 
0.036 8, 0.0378 
0.038 2 
040370 IC10 = 0.002 1, 0.003 1 | 0.0026 = 0.0030, 0.0019 | 0.002 5 = 
回收 值 0.019 0， 回收 值 0.019 1， 
0.0197, 0.0113, | 0.0186 0.0196, 0.0212, | 0.0196 
040370 +1 IC10 +0.02 ”| 0.019 1, 0.0197, | 回收 率 16.31 |0.019 0, 0.018 6, | 回收 率 5.04 
0. 018 7, 0. 020 9， 93.0 0.018 5，0. 020 5， 98.0 
0.020 3 0.020 4 
回收 值 0. 098 0， 回收 值 0. 097 4， 
0.098 6 0.098 1 
0. 101 5, 0. 097 9， 0. 101 0，0.097 9， 
040370 +2 IC10 +0.10 可 收 率 1. 85 回收 率 1.92 
0. 097 9，0. 100 7， 0.097 9, 0. 100 2， 
98.6 98.1 
0.096 5，0.097 4 0.095 6, 0.096 8 
0. 007 6，0. 008 8， 0.007 1，0. 008 4， 
0. 008 3，0. 008 0， 0.007 8，0. 007 6， 
MO02 -2 MO02 0.008 3 0.007 8 7.69 0.007 4 8.10 
0. 007 1, 0. 007 8， 0.006 7，0. 007 3， 
0.007 2 0.006 8 
0.012 0, 0.0117, 0.011 5, 0.011 3， 
MO02 -3 MO02 0.009 8 |0.0117, 0.0109,| 0.0115 3.52 |0.0113, 0.0105,| 0.0110 3.52 
0.011 2, 0.0113 0.010 8, 0.0108 
0. 039 6，0. 040 1， 0.039 6，0. 039 2， 
0. 042 2，0. 039 4， 0.041 4，0.038 9， 
MO02 -4 MO02 0.031 0.0387 5.68 0.038 1 5.79 











0. 036 2，0. 036 9， 
0.036 7 











0.035 6, 0.036 2， 
0.0360 
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由 表 11-13 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 在 Mg 279. 553nm 处 测量 高 温 合 金 中 Mg 元 素 ， 


回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 Mg 元 素 含量 范围 在 0.005% ~0.01% 时， 回收 率 范围 为 93% ~ 
118% ，RSD 小 于 18.24% ; 当 Mg 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ,回收 率 范围 为 93% ~ 
106% ，RSD 小 于 16.31% 。 测 量 了 含量 范围 在 0.008 3% ~0.031% 的 高 温 合 金 标准 物质 中 的 Mg 


元 素 ， 测 量 数据 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ，RSD 小 于 7. 69% ， 精 密度 符合 分 析 要 求 。 
匹配 的 方法 在 Mg 280. 270nm 处 测量 高 
围 在 0.005% ~0.01% 




















用 无 基体 
致 。 当 Mg 元 素 
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温 合 金 中 Mg 元素， 回收 值 与 加 入 值 基 本 一 











时 ， 回 收 率 范围 为 93% ~114% ，RSD 小 于 16. 11%，; 









































































































































当 Mg 元 素 含量 范围 在 0. 01% ~0. 10% 时 ， 回 收 率 范 围 为 93% ~ 112% ，RSD 小 于 16.06% 。 测 量 
了 含量 范围 在 0.008 3% ~0.031% 的 高 温 合金 标准 物质 中 的 Mg 元 素 ， 测 量 数据 与 标准 物质 推荐 
值 基本 一 致 ，RSD 小 于 8. 10% ， 精 密度 符合 分 析 要 求 。 
由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 无 基体 匹配 方法 在 Mg 279. 553nm 处 和 Mg 280. 270nm 
处 (V 会 量 小 于 1% 时 ) 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.005% ~0. 10% 的 Mg 元 素 。 
表 11-14 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Mg 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Mg 279. 553nm Mg 280. 270nm 
测试 溶液 合金 “| 标准 值 /加 i pe i i 
测量 亚 拱 测量 值 亚 拱 
编号 牌号 “| 入 值 (%) 测量 平 RSD 测量 值 平 RSD 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
GH4169 GH4169 Ee 0. 0012 0. 012 = 0. 000 5 0. 005 == 
回收 值 0. 005 0， 回收 值 0. 005 2， 
0.005 1 0.005 2 
0. 005 2，0. 004 9， 0.005 3，0.005 0， 
GH4169 +1 | GH4169 | +0.005 可 收 率 6.54 回收 率 6.12 
0. 004 7，0. 005 7， 0.005 7, 0. 005 6 
102.0 104.0 
0.005 1, 0.004 8 0.005 1, 0.004 8 
回收 值 0.010 9， 回收 值 0.010 9， 
0.009 2 0. 009 2 
0. 009 9，0. 009 8， 0. 009 9，0. 009 8， 
GH4169 +2 | GH4169 +0.01 可 收 率 13. 56 回收 率 14. 04 
0. 010 1,0. 007 7， 0.010 2，0.007 7， 
92.0 92.0 
0.008 4, 0.0078 0.008 3，0. 007 7 
033211 CNK -7P = 0.0010 0.0010 0.000 8 0.0008 一 
回收 值 0. 004 8， 回收 值 0. 004 7， 
0.003 8, 0.0049, | 0.0047 0.003 8, 0.004 2, | 0.0046 
033211 +1 | CNK-7P | +0.005 |0.0042, 0.0042,| 回收 率 13.42 ”10.004 0，0.004 1, | 回收 率 15.75 
0.005 6, 0.0055, | 94.0 0.0057, 0.0056, | 92.0 
0.004 8 0.004 9 
回收 值 0. 030 0， 回收 值 0. 028 8， 
0.029 2 0. 028 5 
0. 029 3，0. 029 2 ， 0.028 2, 0.028 1 ， 
033211 +2 | CNK -7P | +0.03 可 收 率 1.34 回收 率 0.99 
0. 029 3, 0. 028 8, 0.028 2, 0. 028 6， 
97.3 95.0 
0.028 9, 0.029 1 0.028 6, 0.028 7 
041669 DD3 = 0.001 4 0.001 4 一 0.001 1 0.001 1 一 
回收 值 0. 004 8， 回收 值 0. 005 9， 
0.004 6 0.0049 
0. 003 8，0. 005 1 ， 0. 003 8，0.005 1 ， 
041669 +1 DD3 +0. 005 可 收 率 11.98 回收 率 15.11 
0. 004 4，0. 004 6， 0. 004 6，0.004 4， 
92.0 98.0 
0.0055，0.004 3 0.004 7，0. 005 7 










































































































































































Mg 279. 553nm Mg 280. 270nm 
测试 溶液 合金 “| 标准 值 /加 a ER es 本 
测量 平 扶 RSD 测量 平均 值 RSD 
编号 牌号 “| 入 值 (%) 人 全 汪 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
回收 值 0. 009 8， 回收 值 0. 009 5， 
0.009 3 0. 009 2 
0. 009 7，0. 009 8， 0. 009 3 ，0. 009 5， 
041669 +2 DD3 +0.01 可 收 率 6.60 回收 率 4.67 
0. 009 0，0. 009 5， 0.009 2，0. 009 7， 
93.0 92.0 
0.008 2，0.008 8 0.009 0，0. 008 4 
043409 GH742y 0.003 9 0.003 9 一 0.004 1 0.004 1 一 
回收 值 0.018 7， 回收 值 0. 018 3， 
0.019 8, 0.0192, | 0.0199 0.0192, 0.018 6, | 0.0194 
043409 +1 GH742y +0.02 |0.0209,， 0.019 9, | 回收 率 4.98 0.020 4，0.019 2, | 回收 率 5. 19 
0.0197，0. 021 7， 99.5 0.019 0，0.019 7， 97.0 
0.019 1 0.021 6, 0.0190 
回收 值 0. 038 6， 回收 值 0. 037 6， 
0.038 6, 0.038 3, | 0.0396 0.0377, 0.0375, | 0.039 1 
043409 +2 GH742y +0.04 | 0.038 5，0.039 6, | 回收 率 3.14 ”|0.0377，0.038 8, | 回收 率 4.48 
0.040 5，0. 041 2， 99.0 0.040 7，0.041 3 ， 97.8 
0.041 2 0.041 4 
040370 IC10 一 未 检 出 ， 未 检 出 | 未 检 出 一 未 检 出 ， 未 检 出 | 未 检 出 一 
回收 值 0.019 1 ， 回收 值 0.019 7， 
0.0203，0.022 2, | 0.0200 0.021 3, 0.023 2, | 0.0206 
040370 +1 IC10 +0.02 | 0.019 8，0.018 8, | 回收 率 5.70 ”|0.0207，0.019 6, | 回收 率 6.26 
0.020 6, 0.0206, | 100.0 0.0207, 0.0207,| 103.0 
0.0189 0.0190 
回收 值 0. 095 6， 回收 值 0. 099 7， 
0.096 5 0. 099 4 
0. 096 7，0. 095 2， 0. 100 2，0. 098 6， 
040370 +2 IC10 +0. 10 可 收 率 1.48 回收 率 2.55 
0. 097 8，0. 098 8， 0. 101 9, 0. 102 6， 
96.5 99.4 
0.0949，0.096 2 0.095 6, 0.096 9 
0. 007 5，0. 007 1 ， 0.007 5，0. 006 9， 
0. 006 8，0. 008 0， 0. 006 6，0.007 9， 
M002 -2 MO02 0.008 3 0.007 2 6.77 0.007 1 7.07 
0. 007 3，0. 006 5， 0.007 2，0. 006 4， 
0.007 3，0.0067 0.007 2，0. 006 7 
0.010 3，0. 010 4， 0.0103，0.010 2， 
M002 -3 MO02 0.009 8 |0.0103, 0.0103, | 0.0104 0.79 |0.0103, 0.0102, | 0.0103 0.73 
0.010 4，0.010 5 0.010 3，0.010 4 
0. 034 4，0. 035 9， 0.034 0，0.035 6， 
MO02 -4 MO02 0.031 |0.0369, 0.0374,| 0.0364 3.41 0.036 6, 0.0370,| 0.0360 3.49 
0.037 2 0.0369 























由 表 11-14 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 在 Mg279. 553nm 处 测量 高 温 合金 
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收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mg 元 素 含 量 范围 在 0.005% ~0.01% 时 ,回收 率 范围 为 92% ~ 
102% ，RSD 小 于 13.56% ; 当 Mg 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.10% 时 ,回收 率 范围 为 92% ~ 
100% ，RSD 小 于 13.56% 。 测 量 了 含量 范围 在 0.008 3% ~0.031% 的 高 温 合 金 标准 物质 中 的 Mg 
元 素 ， 测 量 数据 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ，RSD 小 于 6. 77% ， 精 密度 符合 分 析 要 求 。 

用 无 基体 匹配 的 方法 在 Mg280. 270nm 处 测量 高 温 合金 中 Mg 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 
致 。 当 Mg 元 素 含 量 范围 在 0.005% ~0.01% 时 ， 回 收 率 范围 为 92% ~104% ，RSD 小 于 15.75% ; 
当 Mg 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0. 10% 时 ， 回 收 率 范 围 为 92% ~ 103% ，RSD 小 于 14. 04% 。 测 
了 含量 范围 在 0.008 3% ~0.031% 的 高 温 合金 标准 物质 中 的 Mg 元 素 ， 测 量 数据 与 标准 物质 推 
值 基本 一 致 ，RSD 小 于 7. 07% ， 精 密度 符合 分 析 要 求 。 

日 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 无 基体 匹配 方法 在 Mg279.553nm 处 和 Mg280. 270nm 处 
量 小 于 1% 时 ) 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0. 10% 的 Mg 元 素 。 

由 表 11-12 ~ 表 11-14 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 
0. 10% 的 Mg 元素， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进 
行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.10% 的 Mg 元 素 的 测定 。 


11.2.5 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 需 上 连续 进行 10 次 试剂 空白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
11-15。 
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表 11-15 三 台 仪 器 测量 Mg 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 








析 仪 器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 | Mg 279. 553nm | Mg 279. 553nm | Mg 279. 553nm 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 030 0. 000 069 0. 000 24 





由 表 11-15 可 以 看 出 ， 本 方法 测定 Mg 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.000 24% ， 约 为 高 温 合 金 中 Mg 
元 素 最 低 检 测 质 量 分 数 0.005% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 
0.005% 的 Mg 元 素 。 











11.3 小 结 

















分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Mg279. 079nm、Mg279. 553nm 、Mg279. 806nm 、Mg280. 270nm 等 四 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 
究 结果 表明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Mg279. 553nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Mg279. 553m 
作为 高 温 合金 中 Mg 元 素 的 分 析 线 。 
由 于 自然 界 中 含有 大 量 的 Mg 元 素 ， 很 多 分 析 元 素 的 基准 物质 和 标准 溶液 中 均 含 有 大 量 的 
Mg 杂质 ， 很 多 试剂 和 水 中 也 含有 大 量 的 Mg 杂质 ， 因 此 在 分 析 样 品 中 的 Mg 元 素 含量 时 ， 要 采用 
纯度 较 高 的 试剂 和 水 ， 分 析 器 具 均 应 充分 洗 净 。 

研究 了 不 加 基体 和 共存 元 素 分 析 痕 量 Mg 的 可 能 性 ， 分 析 结 果 表 明 ， 可 以 用 无 基体 工作 曲线 
量 高 温 合金 中 的 Mg 元 素 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 005% ~ 0. 10% 间 Mg 元素 无 基体 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 8 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 
无 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 高 温 合金 中 的 Mg 元 
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测 


素 的 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 
量 分 数 在 0.005% ~ 0. 10% 的 Mg 元 素 ， 准 确 度 和 精密 度 满 足 分 析 要 求 。 
在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 000 24% ， 表 明 本 方法 
完全 满足 高 温 合金 样品 中 含量 低 至 0. 005% 的 Mg 元 素 的 测量 。 
综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 可 以 在 Mg279. 553nm 处 准 
确 、 可 靠 地 测定 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.10% 的 Mg 元 素 。 
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第 12 曹 旬 基 、 铁 旬 基 高 温 合金 中 鳃 元 素 的 测定 


12.1 实验 部 分 


12.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 


(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 1 


050W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气流 量 0.2L/min， 光 
分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 


























电 倍增 管 检测 ， 





各 
a 


(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
职 分 方式 为 峰 高 一 


反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 








(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 1 
300W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 


























SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积分 时 间 1 ~5s (自动 )。 














(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功 率 
1150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 




















in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 
2. 试剂 


除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 童 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 



































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 
氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 
硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠檬 酸 浴 液 : 200g/L。 
盐酸 : 1+1。 

全 下 1+1。 

氧 氧 化 钠 溶 液 : 200g/L。 
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锰 标 准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 ; 称 取 0. 500 0g 纯 锰 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 























中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 





镭 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 

















中 ,加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 























镭 标 准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶 液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
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中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

乌 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0.610 5g 预先 灼 烧 (在 950C 灼 烧 0.5h) 并 在 
干燥 器 中 冷却 至 室温 的 高 纯 五 氧化 二 钼 (Ta,0;) ， 置 于 150mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 3mL 氧 
氟 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钥 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 授 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钛 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 钛 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 
置 于 150mL 聚 四 气 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 、2mL 氧气 酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 加 入 
lmL 硝酸 ， 摇 匀 ， 冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 
瓶 中 。 

钛 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钛 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 授 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 630 5g 预先 灼 烧 (在 800C 灼 烧 30min) 并 
在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 三 氧化 多 (WO0,)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10 ~ 
15mL 氧 氧化 钠 溶 液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钨 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 洲 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (YY,0;, 质量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 浴 液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 洲 解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 。 


12.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Mn 257. 6lnm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 


12.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 浴 液 (200g/L)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 句 ， 如 有 沉淀 应 干 过 渡 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 锰 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 
3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
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2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 )、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈 见 第 9 章 ) 、 欠 〈 见 第 10 音 ) 、 铀 ( 见 第 13 章 ) 、 锯 〈 见 第 


14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 ) 、 钛 ( 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 )、 错 〈( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 











若 在 试 液 


配制 过 程 中 加 入 氢 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60Y% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 





1. 40% 的 硅 元 素 〈 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 若 不 加 入 氧气 酸 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范 围 














0.01% ~1.00% 的 饥 ( 见 第 5 章 )、 包 ( 见 第 20 章 ) 元 素 的 测定 。 


12.2 结果 与 讨论 





12.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 锰 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

















在 





rl 





根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 








表 12-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 


液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 12-1。 













































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0. 01, 0.001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0. 01, 0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe -1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
H,SO04 -1 了 SO， 10% (体积 分 数 ) 
HPO, -1 Hs PO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 














2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 




















(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Mn 的 光谱 干扰 “将 表 12-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 Mn 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mn 的 光谱 干扰 情况 见 表 12-2。 
表 12-2 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 















































































































































元 素 / 试 刘 含量 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

范围 〈% ) 257. 610 259. 373 260. 569 
Al 0.5~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0. 001 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干扰 L1.5 x10-4 (260. 572)° 
Cr 0.1~27 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Cu 0.01 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 无 干扰 L1.2 x10-3 (259.373) 无 干扰 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mg 0. 005 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mo 0.1~12 无 干扰 15.6 x10-3 (259. 373 ) 无 干扰 
Mn 0.01 ~15 一 一 二 
Nb 0.1~3 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 L1.7x10-” (259.367) 无 干扰 
Ti 1~7 无 干扰 珊 届 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干 无 干扰 
W 0.1~16 无 干扰 无 干 无 干 所 
V 0.05 ~5 无 干扰 无 干 执 无 干 扩 
Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干 执 无 干 扩 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干 执 无 干 扩 
Ni 基体 无 干扰 无 干 执 无 干 拓 






































252 











































































































( 续 ) 
os 共存 元 素 合 量 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 (% ) 257.610 259. 373 260. 569 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 二 无 干扰 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 二 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
@@ 工 表示 存在 谱 线 重生 干扰 ，( ) 前 的 数字 为 谱 线 重 王 干扰 水 平 0，( 和,) ，( ) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 单 位 


为 nm。 

















根据 表 12-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 12-3。 
表 12-3 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 





















































































































































































































































在 高 温 合 金 中 的 最 大 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 二 
影响 含量 (% ) 257. 610 259. 373 260. 569 

Al 7 可 用 日 可 用 
B 0.2 可 用 日 可 用 
Ca 0.1 可 用 日 可 用 
Ce 0.1 可 用 日 可 用 
Co 16 可 用 10. 002 49 
Cr 27 可 用 日 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 10. 048 L0.003 6 
Hf 5 可 用 可 用 
Mg 0.1 可 用 可 用 
Mo 12 可 用 10. 067 可 用 
Mn 15 一 一 一 
Nb 3 可 用 6 可 用 
Ta 8 可 用 10. 014 可 用 
Ti 7 可 用 日 可 用 
Si 可 用 可 用 
W 16 可 用 可 用 
V 5 可 用 日 可 用 

0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 日 可 用 
Ni 70 可 用 日 可 用 
























































































































































( 续 ) 
二 在 高 温 合金 中 的 最 大 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 pe 
影响 含量 (% ) 257. 610 259. 373 260. 569 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 
氢 氛 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 日 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 
QL 表示 存在 谱 线 重 半 干扰 ， 后面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 琶 干扰 程度 。 


























(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Mn 的 光谱 干扰 ”将 表 12-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Mn 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 又 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mn 的 光谱 干扰 情况 见 表 12-4。 

表 12-4 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 

























































































































































































































































































































































































共存 元 素 含量 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 站 全 
范围 (%) 257. 610 260. 569 
Al 0.05 ~7 可 用 可 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 
Co 0.1~16 可 用 Co 谱 线 重 释 干扰 严重 ，Co0. 01 以 下 可 用 
Cr 0.1 ~27 可 用 C1260. 565 光谱 干扰 ，Cx0. 1 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 | 背景 干扰 ，Fe0. 1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 | 背景 干扰 ，Fe0. 1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 
Mg 0.01 ~0.1 背景 干扰 ，Mg0.1 以 下 可 用 背景 干扰 ，Mg0. 1 以 下 可 用 
Mn 0.01 ~15 一 一 
Mo 0.1 ~12 可 用 Mo260. 594 光谱 干扰 ，Mo0. 1 以 下 可 
Nb 0.1~3 可 用 可 
Ni 基体 可 用 可 
Si 0.05 ~1 可 用 可 
Ta 0.05 ~8 Ta257. 606 光谱 干扰 ，Ta0. 1 以 下 可 用 背景 干扰 ，Ta0. 1 以 下 可 
Ti 0.1~7 可 用 可 
V 0.05 ~5 背景 干扰 ，V0. 1 以 下 可 用 背景 干扰 ，V0. 1 以 下 可 用 
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( 续 ) 
元 素 / 试 放 es Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 (%) 257. 610 260. 569 
Ww 0.1~16 W 257. 620 光谱 干扰 ，W 0.2 以 下 可 用 背景 干扰 ，W 0.2 以 下 可 用 
和 0.01 ~0.5 可 用 可 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 
硫酸 试剂 可 用 可 
盐酸 试剂 可 用 可 
硝酸 试剂 可 用 可 
氢气 酸 试剂 可 用 可 
磷酸 试剂 可 用 可 
酒石酸 试剂 可 用 可 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 






































(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Mn 的 光谱 干扰 ”将 表 12-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Mn 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进行 适当 全 加 放大 人 处 型 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 











光谱 干扰 情况 见 表 12-5。 
表 12-5 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 




















EE ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
共存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mn 的 



















































































































































































共存 元 素 含量 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 i 
范围 (%) 257. 610 259. 373 260. 569 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
加 ee 本 志 品 Co 260. 594 、260. 575 光谱 
干扰 ，Co 0.1 以 下 可 用 
ee 可 用 可 有 Cr 260. 562 光谱 干扰 ， 
Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
Fe 259. 375 光谱 干扰 严 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 可 用 重 ，Fe 0.01 以 下 可 用 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~ 15 一 一 一 
i i 是 Mo 259. 373 光谱 干扰 严 | Mo 260. 596 光谱 干扰 ， 























重 ，Mo 0.01 以 下 可 用 














Mo 0. 1 以 下 可 用 
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( 续 ) 
共存 元 素 含量 Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 A 
范围 (%) 257. 610 259. 373 260. 569 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 257. 609 、257. 645 
a [Ta 259. 369 光谱 干扰 严重 ， 
Ta 0.05~8 光谱 干扰 ，Ta 0. 1 可 用 
Ta 0.001 以 下 6 
以 下 可 
于 ee 可 用 Ti 259. 366 光谱 干扰 ， 可 用 
eS Ti0.1 以 下 可 用 
V 0.05~5 可 用 可 用 可 用 
W 260. 549 、260. 598 光谱 
W 257. 620 光谱 干扰 ， 四 ey 

Ww 0.1~16 WW0.2 以 下 可 用 可 用 干扰 ，W 0.1 以 下 

| 可 用 ， 背 景 不 好 扣 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 


















































(4) 各 仪器 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 12-2 ~ 表 12-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 
情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Mn 元 素 各 分 析 谱 线 
的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 12-6。 

表 12-6 各 仪器 对 Mn 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
































































































































Mn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
257. 610 259. 373 260. 569 
站 可 用 Fe 0.01、Mo 0.002、Ta Co 0.1 以 下 可 用 ; Fe 0.1 以 下 
口 
0. 001 以 下 可 用 可 用 
Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 Co 0.01 以 下 可 用 ; Fe 0.1 以 下 
PE OPTIMA PA 无 此 线 . . 
匹配 可 用 ，Fe 基 匹 配 
i Re 可 用 Fe 0.01、Mo 0.01、Ta 0.001 Co 0.1 以 下 可 用 ; W 0.1 以 下 可 
2 A 口 
可 以 下 可 用 ，Fe 基 不 可 用 ,背景 不 好 扣 






































由 表 12-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Mn257. 610nm 的 光谱 干扰 较 
小 ， 因 此 应 采用 Mn257. 610nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 Mn 元 素 的 测量 。 
HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HIY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
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仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AFS 发 射 光谱 仪 相同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪 需 。 


12.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200gL) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氢 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 样品 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 
烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1.5mL 氧气 酸 、10mL 
柠檬 酸 浴 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 
标 溶 液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 了 内 标 洲 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Man 元 素 标 准 溶 
液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 12-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平 行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标准 溶液 
和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 见 表 12-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ 
mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 

(3) 氧 氟 酸 洲 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ” 按 氧 氛 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、TTi、 
Mn 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 12-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 
标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

表 12-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Ta、W、Ti、Mn、Ni 元素 的 含量 
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测试 溶液 编号 Ta (%) W (%) Ti (%) Mn (%) Ni (%) 
S1— Mn 0 0 0 0 30 
S2 - Mn 0. 05 0. 10 0. 10 0.01 30 
S3 - Mn 0. 20 1. 00 0. 50 0. 10 40 
S4 - Mn 2. 00 8. 00 2. 00 15. 00 40 
S5 - Mn 8.00 12. 00 7. 00 1.00 30 




















3. 测量 


(1) 


工作 条 件 


仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 
谱 线 : Mn 257. 610nm。 
积分 时 间 : 2s。 

(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ” 用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
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列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mn 元 素 , 分 析 结 果 见 表 
12-8。 

(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ” 用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mn 元 素 , 分 析 结 果 见 表 
12-8。 

(4) 氢 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧 氟 酸 浴 解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ， 用 氢 氟 酸 溶解 法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mn 元 素 ， 分 析 
结果 见 表 12-8。 

表 12-8 三 种 溶解 法 在 Mn 257. 610nm 处 测定 Mn 元 素数 据 比较 
测试 溶液 标准 物质 和 人 人 wm 号 | 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
编号 编号 会 本 汪 | (%) | 测量 值 (%) 测量 值 (%) 测量 值 (%) 
D133 A2 -2 GH33 GH4033 0.36 0.356, 0.356 0. 356, 0. 358 0.361, 0. 360 
D134 A5 -2 GH36 GH2036 一 9. 381, 9.546 9. 315, 9. 385 9. 618 ，9. 534 
D135 A8 -1 H39 GH3039 0. 44 0. 436，0. 424 0. 435, 0. 431 0. 440 ，0. 441 
D139 A42 H105 GH105 0. 292 0. 284, 0. 275 0. 284，0. 284 0. 287 ,0. 285 
D143 A35 H169 GH4169 0.16 0.154, 0.151 0. 150, 0. 145 0.152, 0. 152 
D144 A43 H220 GH4220 | 0.0065 0. 007，0. 007 0. 008 ，0. 008 000, 
0. 008 ，0. 008 
D145 “| 第 20 号 高 温 合金 GH302| GH2302 0. 534 0. 538 ，0. 525 0. 519, 0. 528 0. 531, 0. 529 
D172 本 ae GH4049 0. 010，0. 009 0.010, 0.011 0.010, 0.018 
高 温 合 金 
D174 157 H37 高 温 合 金 617 | GH4037 0. 44 0. 467，0. 460 0. 447，0. 450 0. 464 ，0. 463 
D177 160 H44 高 温 合 金 868 | GH3044 0.34 0. 325 ,0. 323 0. 329, 0.330 |0.332, 0.336, 0.336 
D219 3 me GH1140 0. 54 0. 524, 0. 525 0. 519, 0. 515 0. 530 ，0. 534 
合金 GH140 
D226 ed GH1035 0.75 0.746, 0.760 0. 749，0. 751 0.755 ，0. 760 
合金 CH35 -1 
D245 6925 GH30 GH3030 | 0.777 0. 807, 0. 812 0.778 ,0. 778 0. 791 ,0. 805 
D257 6952 GH128 GH3128 0.51 0. 512 ，0. 515 0. 514, 0. 491 0. 521 ，0. 496 
D317 67 - 10 K3 镍 铬 狂 钢 K403 一 0.003, 0.003, 0.003 | “0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 
D321 77 -11 KS -3 K405 一 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 
D340 A1021 GH132 -32 -4 | GH2132 一 3. 049，3. 067 2. 938 ，2. 937 2. 960 ，2. 983 
D356 IN738 -1 K438 一 0. 004 ，0. 004 0. 005 ，0. 005 0. 005 ，0. 006 
D384 “|GBW01641 镍 基 高 温 合 金 | K418B 0. 276 0.279, 0. 281 0. 270, 0. 271 0. 273 ,0. 270 
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( 续 ) 

测试 溶液 标准 物质 人 人 um 号 | 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
编号 编号 人 金牌 号 (%) | 测量 值 (%) 测量 值 (%) 测量 值 (%) 
D400 DZ125 化 学 DZ125 | 0.000 93 | 0.003, 0.003 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 

D379 GH4169 化 学 GH4169 | 0.0016 0. 001, 0. 001 0.002, 0.002 |0.002, 0.002, 0.002 
MO02 -1 一 MO02 二 0.007, 0.007 |0.018, 0.008, 0.008| 0.008, 0.008 

030088 一 DZ4 一 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 一 
030183 一 K424 三 0.001，0.001 0. 002 ，0. 002 0. 003 ，0. 002 
030622 一 IC6 一- 0. 0001 ， 未 检 出 0. 001 ,0. 001 0. 001 ,0. 001 
032725 一 K4002 一 0. 005 ,0. 005 0. 005 ,0. 005 0. 006 ，0. 005 
034532 一 K418 一 0. 001，0. 001 0. 001 ,0. 001 0. 001 ,0. 001 
036764 一 GH3044 三 0.519, 0.511 0. 490，0. 517 0. 540 ，0. 529 
037103 一 K423 一 0. 001，0. 001 0. 002 ,0. 002 0. 002 ，0. 002 
037935 一 DZ22 一 0. 005 ，0. 005 0. 005 ，0. 005 0. 006 ，0. 006 
038916 一 GH710 三 0. 001，0. 001 0. 002 ,0. 002 0. 002 ，0. 002 
038936 一 DD6 二 0. 003 ，0. 002 0. 003 ，0. 003 0. 004 ，0. 004 
040371 一 IC10 和 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 0. 035 ,0. 036 
040736 一 In713C 二 0. 002，0. 002 0. 003 ，0. 003 0. 003 ，0. 003 
041670 一 DD3 一 0. 002，0. 002 0. 003 ，0. 002 0. 003 ，0. 003 
041805 一 InCo718 一 0. 096，0. 096 0. 094, 0. 096 0. 102 ，0. 117 
042471 一 单 晶 合金 一 0. 004，0. 003 0. 004 ,0. 004 0. 004 ，0. 004 
043409 一 GH742 2 0. 001, 0. 001 0. 002 ,0. 002 0 00 
0. 002 ，0. 002 
044823 一 水 C26 一 eM 0. 005 ，0. 005 0. 005 ，0. 005 
0. 005 

GH188 一 GH5188 一 0.756, 0.753 |0.746, 0.734, 0.733 | 0.756, 0.751 
GHI1140 一 GH1140 二 0.043 ，0. 043 0.044, 0.044 0.046, 0.045 

0608219 一 M509 一 0.007，0. 006 0.007, 0.007 |0.008, 0.008, 0.008 
0609202 一 K417 一 0. 001 ,0. 001 0.002，0. 001 0.002，0. 002 
0610072 一 GH710 二 0. 005 ,0. 005 0.006，0. 006 0.006，0. 006 
0612131 一 GH720Li 一 0.004，0. 004 0.004，0. 004 0. 005 ，0. 005 
0613263 一 DD402 一 0. 003 ，0. 003 0.003 ，0. 003 0.004，0. 003 
0613955 一 eS -= 0. 501, 0. 498 0. 481，0. 510 ne 

HGH3113 0. 485 
由 表 12-8 可 以 看 出 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Mn 元 素 的 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基 


























本 一 致 ， 说 明 这 三 种 涂 解 法 均 可 以 测量 铁 钊 基 、 旬 基 高 温 合金 中 的 Mn 元 素 。 
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12.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 锰 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 12-9。 
表 12-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 


































































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 /(LAmin) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LZAmin ) 0.8 0.8 25. O01bf/in? 
谱 线 /nm 257. 610 257. 610 257. 610 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积 儿 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 

















2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W 、Ti、Mn 元 素 标准 溶液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 
容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 见 表 12-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 加 入 
下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 
(0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合 金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 12-11 ~ 表 
12-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 加热 ， 涂 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 12-10。 试 验 结果 表明 ,含量 范围 在 0.05% ~ 15. 00% 间 测 量 的 Mn 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测 量 要 求 。 
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表 12-10 各 仪器 分 析 Mn 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 





Mn 257.610 1.000 00 0.999 99 0. 999 98 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Mn 元 素 ， 分析 结果 见 表 12-11 ~ 表 
12-13。 
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表 12-11 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Mn 的 准确 度 、 精 密度 试验 





































































































分 析 谱 线 /nm Mn 257.610nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | Ai 标准 值 / 加 入 测量 值 平均 值 RSD 
pa 和 合金 牌号 及 
编号 编号 值 (%) (%) (%) (%) 
0.001 7,0.001 7，0. 001 7， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 0.0016 0.001 8 7.32 
0.001 8, 0.0020 
0.000 5 ,0. 000 5，0. 000 4， 
D379 -0.05g|GH4169 化 学 | GH4169 0. 000 8 0. 004 = 
0.000 4, 0.000 5, 0.0004 
0.006 7 ,0.006 2，0. 006 8， 3.39 
D379 +1 |GH4169 化 学 | GH4169 +0. 005 0.006 6 
0.006 7, 0.006 6, 0.0068 可 收 率 96% 
0.002 9 ,0. 002 7，0. 002 8， 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 000 93 0.002 8 二 
0.002 8, 0.003 1, 0.0026 
0.008 5, 0.008 2, 0.008 0， 2. 85 
D400 +1 | DZ125 化 学 DZ125 +0.005 0.008 3 
0.008 6, 0.008 4, 0.008 1 可 收 率 110% 
A38 0.601, 0.586, 0.594, 
D146 GH334 0. 64 0. 593 0. 90 
GH334 0. 593 ，0. 592 
A34 0.153, 0.149, 0.152, 
D142 H167 0.15 0. 151 1.37 
H167 0. 149 
D135 A8 -1 H39 | GH3039 0. 44 0.436, 0.430,0.425, 0.430 0. 430 1.05 
GBW01641 镍 0.266, 0.261, 0.263, 
D384 ee K418B 0.276 0. 265 1.17 
基 高 温 合 金 0.270，0. 264，0. 266 
153 H43 高 
D173 、 近 GH43 0. 45 0.486，0.475，0. 482，0. 476 0. 480 1.08 
温 合金 598 
3# 
D364 N - 155 二 1.558, 1.535, 1.557, 1.587 1. 559 1.37 
N -155 
2.792, 2. 820, 2. 808, 
D107 110# 近 110# 2. 89 2. 819 0. 84 
2. 801, 2. 838, 2. 855 
206 Crl8Ni20| Crl8Ni20 1.068, 1.041, 1.021, 
D220 0.99 1. 034 2. 63 
Mo2Cu2Nb | Mo2Cu2Nb 1. 033 ，1. 054 ，0. 990 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 0. 534 0.507, 0.504, 0.512, 0.505 0. 507 0.70 
合金 GH302 
215 铁 基 高 温 
D226 GH1035 0.75 0.738, 0.727, 0.735, 0.735 0. 746 0. 64 
合金 GH35 -1 
D133 A2 -2 CH33| GH4033 0.36 0.355, 0.352 0. 354 0.60 
D132 A30 H136 H136 0.33 0.310, 0.314, 0.308, 0.305 0. 309 1.22 
157 H37 高 温 
D174 GH4037 0. 44 0. 466，0. 469 ，0. 463 ，0. 445 0. 461 2. 34 
合金 617 
0.262, 0.261, 0.270, 0.258, 
D355 GH140 -6 GH1140 0.27 0. 262 1.57 
0. 263 ，0. 260 
6924 0. 632，0. 652 ，0. 627 ， 
D244 GH3030 0.615 0. 633 1.60 
GH30 0.624, 0.636, 0.628 
160 H44 高 温 
D177 GH3044 0.34 0.340，0. 340 0. 340 0.00 
合金 868 












































































































































( 续 ) 
分 析 谱 线 /nm Mn 257.610nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | ^ wm | 标准 值 / 加 入 测量 值 平均 值 RSD 
je 首 合金 牌号 
编号 编号 值 (%) (%) (%) (%) 
160 H44 高 温 0.169, 0.171, 0.167, 
D177 GH3044 0.17 0. 171 1.50 
合金 868 0.171, 0.173, 0.174 
P04 GH153 镍 0.171, 0.171, 0.171, 
D147 ee GH2153 0. 17 0. 171 1. 19 
基 高 温 合金 0. 172 ，0. 167，0. 173 
P04 GH153 钊 
D147 机 GH2153 0. 34 0.334，0.338，0. 338 ，0. 337 0. 336 0. 56 
基 高 温 合金 
6951 
D256 GH3128 1.07 1.071, 1.066, 1.116, 1.095 1. 087 2. 13 
GH128 
A5 -2 8. 525, 8.345, 8.497, 
D134 GH2036 8.43 8. 452 1.08 
GH36 8. 339 ,8. 454, 8. 551 
6802 8.572, 8.418, 8.520, 
D240 GH2036 8.42 8. 514 0.79 
H36 8. 545 
6802 18. 444，18. 630，18. 537，18. 414 ， 0. 46 
D240 +1 GH2036 |8.42+10.00 18. 496 
H36 18. 545，18. 559 ，18. 464 ，18. 377 回收 率 99. 8 
034532 一 K418 二 0.002，0. 002，0.001，0.001 0. 002 = 
0. 023 ，0. 021，0. 020，0. 022 ， 5. 83 
034532 +1 一 K418 +0. 02 0. 021 
0. 020 ，0. 020 ，020 ，0. 020 回收 率 95.0 
0.050, 0.051, 0.051, 0.050, 0.97 
034532 +2 一 K418 +0. 05 0. 050 
0. 050 ，0. 050 ，0. 050 回收 率 96.0 
030622 一 IC6 一 0.000 3，0. 000 3 0. 000 3 至 
1. 26 
030622 +1 一 IC6 +0.01 1.0103, 0.0104, 0.0102, 0.0101| 0.0103 
回收 率 100. 0 
0.59 
030622 +2 一 IC6 +0. 10 0. 099 ，0. 098 ，0. 098 ，0. 099 0. 099 
回收 率 98.7 
0813638 一 IC6 一 0.001，0.001 0. 001 一 
5. 50 
0813638 +1 一 IC6 +0.01 0.010, 0.011, 0.011, 0.010 0. 011 
回收 率 100.0 
0.59 
0813638 +2 一 IC6 +0. 10 0. 099 ，0. 099 ，0. 098 0. 099 
回收 率 98.0 
0.479, 0.468, 0.527, 0.517, 
036764 一 GH3044 一 0. 505 2. 19 
0. 542 ，0. 496 ，0. 507 
由 表 12-11 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Mn 元 素 ， 对 于 含量 范围 


0.005% ~18% 高 温 合 金 标 准 物 质 的 Mn 元 素 ， 闹 
收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mn 元 素 含量 范围 在 0.005% ~0.01% 时 ， 回收 率 范围 




















4 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 





让 画 了 


96% ~ 110% ，RSD 小 于 $.50% ; 当 Mn 元 素 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 时 ， 回 收 率 范 围 在 
95% ~100% ，RSD 小 于 5. 83% ; 当 Mn 元 素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 2.63% ; 








当 Mn 元 素 含 量 范 围 在 1.00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 2.13% ;， 当 Mn 元 素 含 量 范 围 在 $.00% ~ 


10.00% 时 ，RSD 小 于 1.08% ; 当 Mn 元 素 含 量 范围 在 10.00% ~ 18.00% 时 ， 回 收 率 范 目 
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99.8% ，RSD 小 于 0.46% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 
含量 范围 在 0.005% ~18.0% 的 Mn 元 素 。 
表 12-12 PE OPTIMA 3300 型 仪器 测量 Mn 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Mn 257. 610nm 













































































测试 溶液 标准 物质 | 和 和 牌号 标准 值 / 加 入 | 本 
合金 牌号 | 测量 值 平均 值 SD 
编号 编号 加 值 (%) 测量 值 值 R 
(%) (%) (%) 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 0.0016 0. 001 0. 001 一 
、 0. 007，0. 007 ,0. 007，0. 006 ，0. 007 ， 0. 007 
D379 +1 |GH4169 化 学 | GH4169 +0.005 5.97 
0. 007 可 收 率 120.0 
D400 DZ125 化 学 DZ125 0. 000 93 0. 004 ,0. 004 ，0. 004 0. 004 一 
、 0. 008 ,0. 008 ，0. 008 ,0. 008 ，0. 008 ， 0. 008 
D400 +1 | DZ125 化 学 DZ125 +0.005 0.0 
0. 008 可 收 率 80.0 
A38 0.641, 0.676, 0.675, 0.660, 0. 620, 
D146 GH334 0. 64 0. 657 3. 40 
GH334 0. 670 
A34 0. 142, 0.145, 0.146, 0.145, 0.151, 
D142 H167 0.15 0. 153 6. 45 
H167 0.161, 0.146, 0.167, 0.163, 0.166 
D135 A8 -1 H39 GH3039 0. 44 0. 443 ，0. 458 ，0. 449 ，0. 453 ，0. 455 0. 452 1. 29 
GBW01641 镍 0. 284, 0. 293, 0. 291, 0. 284, 0. 276 ， 
D384 Ee K418B 0.276 0. 284 2. 38 
基 高 温 合金 0. 278 
153 H43 高 
D173 近 GH43 0.45 0.472, 0.466, 0.464, 0.467 0.467 0.73 
温 合金 598 
D364 3# N - 155 N -155 1.53 1.531, 1.561, 1.558, 1.555 1.551 0. 88 
2. 838, 2. 848, 2. 848, 2.948, 
D107 110# 近 110# 2. 89 2. 886 1. 63 


2. 927 ，2. 904 





206 Crl8Ni | Crl8Ni20Mo 
D220 0.99 0.965, 0.981, 0.981, 0.975, 1.020 0. 984 2. 13 
20Mo2Cu2Nb| 2Cu2Nb 





























第 20 号 高 温 0. 522, 0.515, 0. 528, 0. 528, 0.518, 
D145 GH2302 0. 534 0. 532 2.49 
合金 GH302 0.532, 0.547, 0.546, 0.551 
215 铁 基 高 温 
D226 GH1035 0.75 0.746, 0.752, 0.746, 0.732 0. 744 1. 14 
合金 GH35 -1 
D133 A2 -2 GH33| GH4033 0.36 0. 348 ，0. 346 0.347 0. 41 
D132 A30 H136 H136 0.33 0.355 ，0. 355 ，0. 343 ，0. 357 0. 353 1. 82 
157 H37 高 温 0. 458 ，0. 454, 0. 449 ，0. 447 ，0. 437 ， 
D174 GH4037 0. 44 0. 452 1. 60 
合金 617 0. 459 ，0. 456 ，0. 454 
0. 262 0. 265 ，0. 256 ，0. 284 ， 
D355 GH140 -6 GH1140 0. 27 0. 270 3.01 


0.274, 0.272, 0.275, 0.269, 0.270 





D244 6924 GH30 GH3030 0.615 0.655, 0.645, 0.657, 0.620, 0.657 0. 647 2. 44 





ee 0. 321, 0. 323, 0. 323, 0. 326, 0. 327, 
160 H44 高 温 








D177 GH3044 0.34 0. 325, 0. 346, 0. 327, 0. 340, 0. 339, 0. 332 3. 14 
合金 868 
0.351 
160 H44 高 温 0. 168 ，0. 166 0. 169 0. 169 ， 
D177 GH3044 0. 17 0. 167 1. 18 
合金 868 0. 168 ，0. 164 























Mn 257. 610nm 






















































































































































































测试 溶液 | 标准 物质 会 使 牌号 标准 值 / 加 入 本 二 
合金 牌号 大 测量 值 平 寺 RSD 
编导 编号 | 生 值 (%) 于 
(%) (% ) (%) 
204 GH153 0.171, 0. 168, 0.168, 0.167, 0.175, 
D147 A GH2153 0. 17 0. 170 1. 74 
钙 基 高 温 合金 0. 171 
204 GH153 
D147 es GH2153 0. 34 0.347, 0.352, 0.349, 0.351 0. 350 0. 63 
钱 基 高 温 合金 
6951 1. 073 ，1. 070，1. 069 ，1. 078 ，1. 073 ， 
D256 GH3128 1.07 1. 077 1. 23 
GH128 1.067, 1.074, 1.076, 1.111 
A5 -2 
D134 GH2036 8. 43 8.434, 8.451, 8.536, 8.571, 8.559 8.510 0.74 
GH36 
6802 
D240 Ti GH2036 8. 42 8.451，8.480，8.412，8. 680 8. 506 1. 40 
6802 18. 647，18. 673 ，18. 483 ，18. 383 ， 18. 541 
D240 +1 GH2036 |8.42+10.00 0. 65 
H36 18. 520 可 收 率 100. 4 
034532 一 K418 = 0.002 ,0. 001 ,0. 001 ，0. 001 0. 001 
0.019, 0.019, 0.020, 0.020, 0. 021, 0. 020 
034532 +1 = K418 +0.02 4. 15 
0.020，0. 021，0. 021 可 收 率 95.0 
0. 048 ，0. 048 ，0. 048 ，0. 048 ，0. 050 ， 0. 049 
034532 +2 一 K418 +0. 05 2. 82 
0.051 ，0. 050 ，0. 051 可 收 率 96.0 
030622 一 IC6 一 0.0006 未 检 出 
0.009 9 
030622 +1 二 IC6 +0.01 0.009 7, 0.0100, 0.010 0, 0.0100 1.51 
可 收 率 99.0 
0. 095 
030622 +2 一 IC6 +0. 10 0. 099 ，0. 099 ，0. 084 ，0. 098 7.74 
可 收 率 95.0 
0813638 一 IC6 一 0. 001 0. 001 = 
0.009 8 
0813638 +1 一 IC6 +0.01 0.010 1, 0.009 8, 0.009 7, 0.0096 1. 93 
可 收 率 88.0 
0. 100 
0813638 +2 一 IC6 +0. 10 0. 101, 0. 100, 0. 100 ，0. 099 0. 82 
可 收 率 99.0 
044823 一 RC26 一 0. 001 ,0. 001 0. 001 
0.012 
044823 +1 一 RC26 +0.01 0.012, 0.011, 0.012, 0.012, 0.012 3. 79 
可 收 率 110.0 
0. 055 
044823 +2 一 RC26 +0.05 0.054, 0.053, 0.054, 0.056, 0.056 2. 46 
可 收 率 108.0 
040736 一 In713C = 0. 002 ，0. 002 0. 002 = 
0.013, 0.012, 0.012, 0.012, 0.012 
040736 +1 = In713C +0.01 3.36 
0.012 ，0. 012 可 收 率 100.0 
0.111, 0. 109, 0. 113, 0. 114, 0. 111 
040736 +2 = In713C +0.10 2. 60 
0. 111 ，0. 106 可 收 率 109.0 
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( 续 ) 
Mn 257.610nm 
测试 溶液 | 标准 物质 会 使 牌号 标准 值 / 加 入 本 本 
合金 牌号 大 测量 值 平 拔 RSD 
编号 编号 值 (%) 测量 值 
(%) (%) (%) 
0. 100, 0. 100, 0. 101, 0. 094, 0. 108, 
041805 == InCo718 = 0. 101 4. 12 
0. 103 ，0. 101 
焊丝 0.469, 0. 501, 0.479, 0. 498 ， 
0613955 = = 0. 492 3. 12 
HGH3113 0.491, 0.511 








由 表 12-12 可 以 看 出 ， 月 
































此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Mn 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 


0.005% ~18.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Mn 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 


回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mun 元 素 含量 范围 在 0.005% ~ 0.01% 时 ， 回 收 率 范 于 





中 











在 80% ~120% ，RSD 小 于 5$.97% ; 当 Mn 元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 时， 回收 率 范 围 在 
95% ~110% ，RSD 小 于 7.74% ; 当 Mn 元 素 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 6.45%; 











当 Mn 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 1.63% ; 当 Mn 元 素 含 量 范 围 在 $.00% ~ 
10.00% 时 ，RSD 小 于 1.40%; 当 Mn 元 素 含 量 范围 在 10.00% ~ 18.00% 时 ， 回收 率 范 围 为 
100. 4% ，RSD 小 于 0. 65% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 
含量 范围 在 0.005% ~ 18.0% 的 Mn 元 素 。 








表 12-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Mn 的 准确 度 、 精 密度 试验 




















Mn 257. 610nm 




















中 










































































测试 溶液 | 标准 物质 合 全 牌号 标准 值 /加 i 和 
金牌 号 | ，， 测量 值 下 人 RSD 
编号 编号 |" 入 值 (%) a 
(%) (%) (%) 
D379 ”|GH4169 化 学 | GH4169 | 0.0016 |0.0013, 0.0014, 0.0014, 0.0012, 0.0010| 0.0013 13. 28 
D379* |GH4169 化 学 | GH4169 | 0.0008 0.000 6, 0.000 5, 0.0006, 0.0006 0. 000 6 8.70 
、 0. 006 0，0. 006 1，0. 006 0，0. 006 0, 1.25 
D379 +1 |GH4169 化 学 | GH4169 | +0.005 0.0060 
0.006 1, 0.0059 可 收 率 108.0 
D400 ”| DZ125 化 学 | DZ125 | 0. 000 93 0. 002 3, 0. 002 3 ，0. 002 4 0. 002 3 2. 47 
、 3. 13 
D400 +1 | DZ125 化 学 | DZ125 +0. 005 0.007 2, 0.006 8, 0.006 9, 0.0067 0. 006 9 
可 收 率 92.0 
D146 A38 GH334 | GH334 0. 64 0. 605 ，0. 599 ，0. 602 0.599 0. 601 0.48 
0.156, 0.159, 0.162, 0.160, 0.150, 
D142 A34 H167 H167 0.15 0. 154 4. 04 
0.146, 0.149, 0.148 
0.432, 0.424, 0.425, 0.435, 0.438, 
D135 A8 -1 H39 | GH3039 0. 44 0. 430 1. 32 
0. 432 ，0. 424 
GBW01641 钊 0.271, 0.267, 0.265, 0.265, 0.267, 0.278, 
D384 a K418B 0. 276 0. 270 1.91 
基 高 温 合金 0.277，0. 268 
153 H43 高 
D173 近 GH43 0. 45 0.453, 0.447, 0.453, 0.451, 0.452, 0.449 | 0.451 0.53 
温 合金 598 
D364 3# N -155 | N -155 1.53 1.532, 1.537, 1.531, 1.511 1. 528 0.75 
D107 110# 近 110# 2. 89 2.993, 2.978, 2.828, 2.807, 2.845, 2.813 | 2.877 2.95 
206 Crl8Ni20| Crl8Ni20 0. 983 ，1. 007 ，1. 023 ，0. 999 ，0. 956 ， 
D220 0.99 0. 996 2. 27 
Mo2Cu2Nb | Mo2Cu2Nb 0.990，1. 016 















































































































































( 续 ) 
Mn 257.610nm 
测试 溶液 | 标准 物质 标准 值 /加 
合金 牌号 测量 值 平均 RSD 
编号 编号 合 入 值 (%) 测量 值 平均 值 
(%) (%) (%) 
第 20 号 高 温 0. 521, 0.538, 0.533, 0.521, 0.532, 
D145 GH2302 0. 534 0. 529 1.08 
合金 GH302 0.531, 0.521, 0.533, 0.528, 0.531, 0.531 
215 铁 基 高 温 
D226 GH1035 0.75 0.733, 0.748, 0.741, 0.717, 0.723 0.732 1.73 
合金 GH35 -1 
A2 -2 
D133 GH4033 0. 36 0.348 ,0. 351 0. 350 0.61 
GH33 
A30 
D132 H136 0.33 0.300 ,0.294, 0.301, 0.299 0. 299 1.04 
H136 
157 H37 高 0. 459 0.449, 0.452,0.459，0. 453 ， 
D174 、 GH4037 0. 44 0. 453 1.04 
温 合金 617 0. 450 ，0. 447 
D355 GH140 -6 | GH1140 0.27 0.273, 0.279, 0.276, 0.273 0. 275 1.04 
D244 6924 GH30 | GH3030 0. 615 0. 619，0. 603 ，0. 601，0. 590 ，0. 606 0. 603 1.73 
160 H44 高 0.356, 0.349, 0.347, 0.355, 0.332, 
D177 GH3044 0.34 0. 346 2.51 
温 合金 868 0.342, 0.351, 0.336 
160 H44 高 
D177 、 GH3044 0. 17 0.156, 0.160, 0.160, 0.158, 0.156, 0.159 | 0.158 1.16 
温 合 金 868 
204 GH153 镍 
D147 是。 GH2153 0. 17 0. 162 0.163, 0.163, 0.166, 0.159, 0.165 | 0.163 1. 50 
基 高 温 合金 
204 GH153 镍 
D147 GH2153 0.34 0.332, 0.333, 0.333, 0.342, 0.344 0. 337 1.70 
基 高 温 合金 
6951 1.133, 1.127, 1.147, 1.148, 1.089, 
D256 GH3128 1.07 1.115 2.42 
GH128 1.100, 1.087, 1.086 
A5 -2 
D134 GH2036 8. 43 8. 432，8.358 ，8. 308 8. 366 0.75 
GH36 
6802 
D240 i GH2036 8.42 8.527, 8.624, 8.556, 8.456 8. 541 0.81 
6802 8.42 18.41, 18.30, 18.38, 18.50, 0.54 
D240 +1 GH2036 18. 36 
H36 +10.00 18. 35, 18.39, 18.18 可 收 率 98. 2 
034532 四 K418 二 0.002, 0.002, 0.001, 0.001 0. 002 38. 49 
0. 022，0. 021，0. 021，0. 022 ，0. 021 ， 2. 18 
034532 +1 = K418 +0.02 0.021 
0.021, 0.021, 0.021 可 收 率 95.0 
0.051, 0.051, 0.051, 0.052, 0.050, 1.39 
034532 +2 K418 +0.05 0. 051 
0. 050，0. 050，0. 051 可 收 率 98.0 
030622 = IC6 0. 0000 ，0. 0006 未 检 出 
5.50 
030622 +1 -= IC6 +0.01 0.011, 0.011, 0.010, 0.010 0.011 
可 收 率 110.0 
1.27 
030622 +2 一 IC6 +0. 10 0.099，0. 098 ，0. 101 ，0. 099 0. 099 























EE 











收 率 99.0 
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( 续 ) 
Mn 257.610nm 
测试 溶液 | 标准 物质 会 使 牌号 标准 值 /加 
答 测量 值 平 鞭 
(%) (%) (%) 
0813638 ee IC6 一 0.001，0.001 0.001 站 
0.0 
0813638 +1 a IC6 +0.01 0.011, 0.011, 0.011, 0.011 0.011 
可 收 率 100.0 
0. 94 
0813638 +2 一 IC6 +0. 10 0. 101, 0.103, 0.102, 0.101 0. 102 
可 收 率 101.0 
041805 ee InCo718 = 0.099, 0.095, 0.092, 0.094, 0.093, 0.091 | 0.094 3.01 
由 表 12-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Mn 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
0. 005% ~ 18.0% 高 温 合金 标准 物质 的 Mn 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 


回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mn 元 素 含 量 范 围 在 0.005% ~ 0.01% 时 ， 回 收 率 范围 
在 92% ~110% ，RSD 小 于 5$.50% ; 当 Mn 元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ,回收 率 范 围 在 
95% ~110% ，RSD 小 于 5.50% ; 当 Mn 元 素 含 量 范 于 在 0. 10% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 4.04% ; 
当 Mn 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 2.95% ; 当 Mn 元 素 含 量 范围 在 5.00% ~ 
10.00% 时，RSD 小 于 0.81% ; 当 Mn 元 素 含量 范围 在 10.00% ~ 18.00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 
98.2% ，RSD 小 于 0. 54% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 
含量 范围 在 0.005% ~ 18.0% 的 Mn 元 素 。 

由 表 12-11~ 表 12-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 
18.0% 的 Mn 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进 
行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~18.0% 的 Mn 元 素 的 测定 。 


12.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 12-14。 
表 12-14 三 台 仪 器 测量 Mn 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 




































































分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm Mn 257. 610 Mn 257. 610 Mn 257. 610 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 20 0. 000 24 0. 000 19 

















由 表 12-14 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Mn 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.000 24% ， 此 检 出 
限 数据 远 低 于 高 温 合金 中 Mn 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.005% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 
温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 005% 的 Mn 元 素 。 











12.3 小 结 




















分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Mn257. 610nm 、Mn259. 373nm 、Mn260. 569nm 等 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 人 研究 结果 表明 高 温 
合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Mn 257. 610nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Mn 257. 610nm 作为 高 温 合 
金 中 Mn 元 素 的 分 析 线 。 
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人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶 解法 和 和 氢 氢 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Mn 的 影 
响 ， 研 究 结 果 表 明 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 Mn 数据 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 说 明 
这 三 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Mn 元 素 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.01% ~ 15. 00% 间 Mn 元 素 基 体 
匹配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 98 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 
合成 浴 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标准 
物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Mn 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 
致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~ 18. 0% 的 Mn 元素 ， 
准确 度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 000 24% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 005% 的 Mn 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 或 硫酸 溶解 法 或 氧 氟 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 
以 在 Mn 257. 610nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~ 18. 0% 
的 Mn 元 素 。 
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第 13 董 旬 基 、 铁 旬 基 高 温 合金 中 钥 元 素 的 测定 


13.1 实验 部 分 


13.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 











(1) HIY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 











积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 














(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 


反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 


积分 方式 为 峰 高 一 








(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 300W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 

















SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积分 时 间 1 ~5s (自动 )。 


(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 五 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功 率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 








in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 
2. 试剂 


除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 童 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 



































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 

氧气 酸 : p 约 1.15g/mL。 
从 








:Pp 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠 榜 酸 溶液 : 200g/L。 
盐 1+1。 


例 轰 : 1+1。 


例 























”党 








铝 标准 溶液 A，1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0.500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 




















低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 














置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 溶 解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 


铝 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铝 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 











中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 











钻 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 











置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容量 











瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ，| 














中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 
铜 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、 











10mL 确 酸 ， 低 温 加 热 至 溶 


j 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
销 标 准 深 液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钼 标准 
用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 














制 方法 : 















































称 取 0. 500 0g 纯 铜 ( 质 
解 完全 ， 




















269 


溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


a 
冷却 后 移入 500mL 容 


瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铁 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 




















L 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标准 























水 稀释 至 刻度 ， 择 
儿 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 


Rs 




















中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 西 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 

铁 标准 溶液 C: 0.0l1mgAmL。 丁 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 


钼 标准 溶液 A: 1 00mg/mL。 配 








二 


里 











丽 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1)， 








置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钥 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20.00mL 钥 标准 


用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 人名。 
称 取 0. 500 0g 纯 钼 ( 质 





制 方法 : 
10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 








准 溶 液 B， 




















中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 











猪 标准 溶 液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 


中 ， 加 入 10mL 氧 氟 酸 和 6mL 硝酸 ， 


热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 匀 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， ea 
移 取 20. 00mL 猪 标准 溶液 A 于 200mL 容量 





200mL 盐酸 (1 +1)， 
猪 标准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 配 





j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 错 (Zr0,)， 
冷却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)， 





低温 加 热 至 溶解 完全 ， 








制 方法 : 





入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 详 
包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 币 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 ， 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 
镍 基体 溶液 : 
































中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 
13.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 . Mo 202. 03nm。 


内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、 


224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 )。 
13.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样 




















， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 
(1+1), | 
10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


品 置 于 100mL 聚 四 氟 


上 | 度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 
判 方法 : 








冷却 后 将 溶液 移 人 1 000mL 容量 
塑料 瓶 中 。 





溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


置 于 200mL 容量 瓶 


量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 


完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容 
溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 





置 于 铂 卉 吉 
加 
瓦 ， 加 入 





























瓦 中 ， 加 





塑料 瓶 中 。 
称 取 0.254g 氧化 包 (YY, 0,， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 


质量 分 数 不 小 于 
冷却 后 移入 
































j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 10.0g 纯 钊 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 








瓶 


Y 360.073nm 和 了 


氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
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温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 
有 


~» 




















水 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 如 有 沉淀 应 干 过 渡 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 钥 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 

3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 〈 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 )、 铁 ( 见 第 9 章 )、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 〈( 见 第 12 章 ) 、 锯 ( 见 第 
14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 )、 钰 ( 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 ) 、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 知 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 若 不 加 入 氢 氟 酸 此 样品 洲 液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范围 在 
0.01% ~1.00% 的 乌 ( 见 第 5 章 ) 、 包 ( 见 第 20 章 ) 元 素 的 测定 。 

























































































13.2 结果 与 讨论 


13.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钥 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 
根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶 液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 13-1。 
表 13-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 
















































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、 B-2 B 0. 01, 0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01, 0.001 

Ce-1 Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Mg -1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta 1 aTa=4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
by Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Vol.w Yd V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / (mg/mL) 
Y-1~Y=3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn -1 “Zn=4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

HCl -1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO;, 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 
HPO, -1 Hs PO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 




















(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Mo 的 光谱 干扰 “将 表 13-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Mo 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 又 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mo 的 光谱 干扰 情况 见 表 13-2。 
表 13-2 高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 



































































































































共存 元 素 含量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 a 
范围 (%) 202. 030 281. 615 284. 823 
Al 0.5~7 B8.9 x10-50 LL6.9 x10-4 (281.618)® 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0. 001 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
本 L1.1x10-4 (284. 814, 
Cr 0.1~27 无 干扰 无 干 所 
284. 829) ，B1.5 x10-4 
Cu 0.01 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
1L3. 0 x10-4 (284. 845 ) ， 
Mg 0. 005 ~0.1 无 干扰 无 干 拷 ~ 。 
B2.0 x10- 
Mo 0.1~12 = 
Mn 0.01 ~15 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Nb 0.1~3 无 干扰 无 干扰 L1.9x10-3 (284. 829) 
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( 续 ) 
元 素 / 试 放 人 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈% ) 202. 030 281. 615 284. 823 
Ta 0.05 ~8 Hoi Soh Wt 无 干扰 L1.6 x10-4 (284. 832) 
Ti 1~7 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
WwW 0.1~16 无 干扰 无 干 执 无 干扰 
V 0.05~5 无 干扰 无 干 执 无 干 
0.01 ~0.1 无 干扰 无 干 执 无 干 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干 执 无 干 所 Ll.1x10-? (284.817) 
Ni 基体 无 干扰 无 干 执 无 乎 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干 
盐酸 试剂 无 干 执 无 干 执 无 干 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干 
氧气 酸 试剂 无 干 执 无 干 执 无 干 
磷酸 试剂 无 干 拓 无 干 执 无 干 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 干 执 无 干 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干 执 泡 于 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 OQw (AA。) 。 
@ 上 工 表示 存在 谱 线 重 看 干扰 ，(“) 前 的 数字 为 谱 线 重 看 干扰 水 平 0， (A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 mm。 








根据 表 13-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 13-3。 
表 13-3 高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 








































































































2 在 高 混合 金 中 的 最 大 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
影响 含量 (% ) 202. 030 281. 615 284. 823 

Al 了 B6. 2 x10-4% 1.0. 004 8® 可 用 

B 0.2 可 用 可 用 可 用 

Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 

Ce 0.1 可 用 可 用 可 用 

Co 16 可 用 可 用 可 用 

Cr 27 可 用 可 用 13.0 x10-，B0.004 0 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 

Fe 40 可 用 可 用 可 用 

Hf 5 可 用 可 用 可 用 

Mg 0.1 可 用 可 用 13.0x10-5, B2.0x1075 
Mo 位 一 一 一 







































































































































































































































































( 续 ) 
在 高 温 合金 中 的 最 大 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 i 
影响 含量 (% ) 202. 030 281. 615 284. 823 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 
Nb 3 可 用 可 用 10. 005 7 
Ta 8 L8.0x1074 可 用 10. 001 3 
Ti 7 可 用 可 用 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
W 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 可 用 可 用 
0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 10. 002 2 
Ni 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
QD B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 


























@ [表示 存在 谱 线 重 至 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 谱 线 重 笃 干扰 程度 。 

(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Mo 的 光谱 干扰 “将 表 13-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Mo 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mo 的 光谱 干扰 情况 见 表 13-4。 

表 13-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 























































































































































































































三 8 共存 元 素 含量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 es 
范围 (% ) 202. 030 281. 615 
0.05 ~7 背景 干扰 ，Al 0. 1 以 下 可 用 Al 281. 626 光谱 干扰 ，Al 0.01 以 下 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 可 用 
Co 0.1~16 背景 干扰 ，Co 0. 2 以 下 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 背景 干扰 ，Cr 0.2 以 下 可 用 背景 干扰 ，Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 背景 干扰 ，Cu 0.1 以 下 忆 可 用 
背景 干扰 ，Fe 0. 1 以 下 可 用 ， 加 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 e 背景 干扰 ，Fe 0. 1 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 
Fe 基 匹 配 
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( 续 ) 
共存 元 素 含量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 i 
范围 (%) 202. 030 281. 615 
Hf 202. 013 光谱 干扰 ， Hf 281. 615 光谱 干扰 ， 
时 We HF 0.1 以 下 可 用 HF 0.01 以 下 可 
Mg 0.01 ~0.1 背景 干扰 ，Mg 0. 01 以 下 可 a 0 Th 
Mn 0.01 ~15 背景 干扰 ，Mn 0. 1 以 下 可 用 ee | 人 
Mo 0.1~12 一 
Nb 202. 025 光谱 干扰 ， 背景 干扰 ， 
DS Nb 0.1 以 下 可 用 Nb 0.2 以 下 可 
背景 干扰 ，Ni 0. 1 以 下 可 用 ， 
和 和 Ni 基 匹 配 | 
Si 0.05~1 背景 干扰 ，Si 0. 1 以 下 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 背景 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 可 用 背景 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 可 
Ti 0.1~7 背景 干扰 ，Ti 0.1 以 下 可 用 Ti 281. 642 光谱 干扰 ，Ta 0. 1 以 下 可 用 
V 0.05~5 背景 干扰 ，V0. 1 以 下 可 用 背景 干扰 ，V 0. 1 以 下 可 用 
0.1~16 背景 干扰 ，W 0.2 以 下 可 用 W 281. 635 光谱 干扰 ，W 0.1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 背景 干扰 ，Zn 0. 1 以 下 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 背景 干扰 ，Zr 0. 1 以 下 可 用 Zr 281. 614 光谱 干扰 ，Zr 0. 1 以 下 可 
硫酸 试剂 可 可 用 
盐酸 试剂 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 
磷酸 试剂 背景 干扰 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 























(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 Mo 的 光谱 干扰 ”将 表 13-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Mo 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适 当 又 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Mo 的 
光谱 干扰 情况 见 表 13-5。 

表 13-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 












































共存 元 素 含量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 本 
范围 (%) 202. 030 281. 615 284. 823 
Al 281. 619 光谱 干扰 严 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 


重 ，Al 0.01 以 下 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 可 用 

































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 含量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 a 
范围 (%) 202. 030 281. 615 284. 823 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 加 可 用 
Cr 284. 843 光谱 干扰 ， 
可 和 Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 
Fe 284. 835 、284. 809 光 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 可 用 谱 干 扰 ，Fe 0. 1 以 下 可 
，Fe 基 不 可 用 
辐 ee Ee Hf 281. 608 光谱 干扰 天 背景 干扰 小 ， 
重 ，Hf 0.01 以 下 可 Hf 0. 1 以 下 可 
背景 干扰 小 ， Mg 284. 845 光谱 干扰 严 
Ms -OPO 司 用 Mg 0. 1 以 下 可 用 重 ，Mg 0.01 以 下 可 
Mn 281. 634 光谱 干扰 ， 
Mn 0.01 ~15 可 用 Ma 0.1 以 下 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 一 一 人 
Nb 284. 831 光谱 干扰 
Nb 0.1~3 可 用 加 严重 ，Nb 0. 001 以 下 
可 用 
Ni 基体 可 用 日 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 6 可 用 
Ta 202. 043 光谱 Ta 284. 835 、284. 807 
Ta 0.05~8 干扰 ，Ta 0.1 以 下 光谱 干扰 严重 ，Ta 0. 01 
可 用 以 下 可 用 
Ti 281. 636 光谱 干扰 ， 本 
到 Ti 0.1 以 下 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 6 可 用 
W 202. 057、202. 015 光 | W 281. 627 光谱 干扰 ，| W 284. 823 光谱 干扰 ， 
Ww We 谱 干 扰 ，W 0.2 以 下 可 用 | ”WW 0.1 以 下 可 用 W 0.2 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 人 可 用 
Zn 0.1 以 下 可 用 
Zr 202. 008 光谱 干扰 ，| Zr 281. 606 光谱 干扰 ，| Zr 284. 821 光谱 干扰 天 
Zr0.1 以 下 可 用 Zr 0.1 以 下 可 用 重 ，Zr 0. 001 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 日 可 用 
硝酸 试剂 可 用 日 可 用 
氢 氛 酸 试剂 可 用 日 可 用 
磷酸 试剂 背景 干扰 ， 磷 酸 应 匹配 可 用 























276 





























( 续 ) 
共存 元 素 含 量 Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 0 
范围 (%) 202. 030 281. 615 284. 823 
酒石酸 试剂 可 用 1 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 可 用 









































(4) 各 仪器 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 13-2 ~ 表 13-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 
情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Mo 元 素 各 分 析 谱 线 
的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 13-6。 

表 13-6 各 仪器 对 Mo 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
































































































































Mo 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
202. 030 281. 615 284. 823 
HJY ACTIVA 可 用 可 用 Nb0. 03 以 下 可 用 
Co 0.2 以 下 可 用 ; Fe0.1 以 下 
Hf 0.01、Al0.01、Mn 0.01 
可 用 ，Fe 基 匹 配 ，Ni 0.1 以 下 
PE OPTIMA l 的 以 下 可 用 ，Fe 0. 1 以 下 可 用 ， Ss 
可 用 ，Ni 基 匹 配 ， 磷 酸 Fe 其 匹配 
应 匹配 
Fe 0. 1 以 下 可 用 ，Fe 基 不 可 用 ; 
Thermo IRIS 磷酸 应 匹配 Al 0.01、Hf 0.01 以 下 可 用 Nb 0. 001 、Ta 0. 01、 
Zr 0. 001 以 下 可 





























由 表 13-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Mo 202. 030nm 的 光谱 干扰 较 
小 ， 因 此 应 采用 Mo 202. 030nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 中 Mo 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辨 能力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


13.2.2 高 温 合 金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氢 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. SmL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
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酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、Fe、Mo 、 交 元 
素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 13-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 
不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、 
六 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 13-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 涂 解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、 
Fe、Mo、Zr 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 13-7 ( 按 元 素 含量 为 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 
若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 名。 

表 13-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 



































































































































测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (%) 
S1 - Mo 0 0 0 0 0 0 30 
S2 - Mo 0. 05 0. 10 0.01 0. 05 0. 10 0. 005 30 
S3 - Mo 0. 20 1. 00 0. 05 0. 20 1.00 0. 02 40 
S4 - Mo 2. 00 5. 00 0. 10 2. 00 5. 00 0. 05 40 
S5 - Mo 7. 00 12. 00 0. 50 10. 00 12. 00 0. 10 30 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 

仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 
谱 线 : Mo 202. 030nm。 

积分 时 间 : 5s。 















































(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mo 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 
13-8。 

(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mo 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 
13-8。 

(4) 氢气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氢气 酸 溶 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 氢气 酸 溶解 法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 氨 气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Mo 元 素 ， 分 析 








结果 见 表 13-8。 
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表 13-8 三 种 溶解 法 在 Mo 202. 030nm 处 测定 Mo 元 素数 据 比较 
王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 | ”合金 牌号 标准 值 (%) | 、 i > 
” 测量 值 (%) | 测量 值 (%) | 法 测量 值 (% ) 
A2=2 
D133 GH4033 一 0. 008 ，0. 005 0. 002，0. 002 0.018 ，0. 022 
GH33 
A5 -2 
D134 GH2036 1.342 1.313, 1.342 1.321, 1.319 1.367, 1.346 
GH36 
A8 -1 
D135 和 GH3039 2. 06 2. 037，2. 056 1.981，1. 992 2. 070 ，2. 074 
A42 
D139 GHI105 5. 05 5.037, 5.036 | 4.856, 4.849 4.999 ,5. 073 
H105 
A35 
D143 GH4169 3.23 3.094, 3.092 | 3.163, 3.082 3.266, 3.262 
H169 
A43 5. 453 ，5. 435 ， 
D144 GH4220 5. 455 5. 504 ，5. 493 5.335, 5.369 
H220 5. 389 ，5. 489 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 3.15 3.141, 3.086 | 3.032, 3.091 3. 094 ，3. 130 
合金 GH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 5. 45 5.367，5. 401 5.341，5. 239 5.347, 5.314 
高 温 合 金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 3.01 2.901, 2.910 | 2.868, 2.836 2. 893 ，2. 930 
合金 617 
160 0.793 ，0. 801 ， 
D177 H44 高 温 GH3044 0.8 0.793 ,0. 791 0.786, 0.785 0. 811 ,0. 800 ， 
合金 868 0. 812 ,0. 807 
205 
D219 铁 锦 基 高温 GH1140 2.27 2. 265，2. 244 2.225，2. 207 2.236，2. 230 
合金 GH140 
215 
D226 铁 锦 基 高 温 GH1035 一 0.012，0.011 0. 007，0. 007 0.010, 0.011 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 三 0.023，0. 021 0.019, 0.016 0. 020 ，0. 022 
GH30 
6952 8. 514, 7. 878, 
D257 GH3128 8.6 8. 583 ，8. 232 8.517, 8.513 
GH128 8. 455 
D317 Wm K403 4.03 ee 3. 992 ，3. 964 4. 057 ，4. 047 
K3 镍 铬 钴 钢 4. 042 人 的 
77 -11 
D321 攻 K405 4.0 3. 988 ，3. 997 3. 893 ，3. 932 3. 967 ，3. 988 
Al1021 
D340 GH2132 1.73 1.730，1.743 1. 689，1. 595 1.725 ，1. 745 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 1.75 1.708，1. 696 1.712 ，1. 695 1.770，1.733 
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( 续 ) 
0 _ 二 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 | 合金 牌号 ”| 标准 值 (%) | 、 ee NR 
测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 法 测量 值 (% ) 
GBWO1641 
D384 J K418B 4.53 4.500, 4.573 | 4.371, 4.365 4.544, 4.512 
镍 基 高 温 合 金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 2. 02 2.201, 2.006 | 2.009, 2.011 2.011, 2.041 
2.975 ,3. 062 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 3.08 3.050, 3.054 | 3.072, 3.050 
3. 123 ，3. 026 
0. 315, 0. 310， 
M002 -1 M002 全 0.317，0.317 0.327, 0. 329 
0.311 
030088 二 DZ4 本 3.808, 3.786 | 3.665, 3.661 3.766, 3.730 
030183 K424 = 3.137, 3.083 | 3.020, 3.034 3.092, 3. 100 
030622 一 IC6 14.164, 14.096 | 13.452, 13.662 | 13.926, 13.979 
032725 a K4002 0.008, 0.007 | 0.011, 0.010 0. 008 ，0. 008 
034532 K418 二 4.364, 4.361 | 4.195, 4.203 4. 395 ,4. 353 
036764 GH3044 一 1.453, 1.411 1.513, 1.528 
037103 过 K423 = 7.679, 7.626 | 7.524, 7.492 7.556, 7.604 
037935 a DZ22 二 0.012, 0.009 | 0.012, 0.013 一 
038916 = GH710 = 3.016, 3.017 | 2.998, 2.977 2.986, 3.010 
038936 DD6 = 2.011, 2. 000 1.968, 1.957 1.999, 1.979 
1.477，1. 455 ， 
040371 IC10 这 1. 464 ，1. 465 1.451, 1.426 
1.513 ，1. 594 
1. 639 ，1. 620 ， 
040736 二 In713C 二 1.581，1. 613 1.574, 1.585 
1.669, 1.631 
041670 = DD3 = 3.749, 3.768 | 3.664, 3.693 3.725，3.771 
041805 InCo718 一 3.020, 3.030 | 2.975, 2.970 3.059, 3.015 
042471 一 单 晶 合金 一 2.126, 2.115 | 2.095, 2.105 2.132, ，2. 158 
4. 505 , 4. 538 ， 
043409 a GH742 a 4.455, 4.469 | 4.384, 4.326 
4. 492 ，4. 426 
0. 948，0. 955 ， 
044823 本 并 C26 0.951，0.769，| 0.921，0. 933 0. 938 ，0. 948 
0. 879，0. 950 
0.245, 0.246, | 0.249, 0.247, 
GHI188 = GH5188 3 0. 246 ，0. 245 
0. 250 0. 284 
GHI1140 GH1140 2.328, 2.339 | 2.269, 2.303 2. 357 ，2. 334 
0. 042 ，0. 041 ， 
0608219 至 M509 三 0.039, 0.045 | 0.049, 0.051 
0. 069 
0609202 = K417 三 3.202，3. 191 3. 124，3. 130 3.185，3. 174 
0610072 一 GH710 一 2.960, 2.944 | 2.932, 2.879 2.931, 2.957 
0612131 二 GH720Li a 2.999, 3.000 | 2.918, 2.974 3. 022 ，3. 026 
5.740 ，5.737 ， 
0613263 三 DD402 一 5.666, 5.756 | 5.579, 5.498 
5. 819 
15. 870 ，15. 976， 
0613955 一 焊丝 HGH3113 一 16.445, 16.392 | 15. 534 ，16. 450 




















15. 862 
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由 表 13-8 可 以 看 出 ， 王 水 溶解 法 和 氢 氟 酸 溶解 法 两 种 溶解 法 测 得 的 Mo 元 素 的 含量 基本 一 






































致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 。 部 分 牌号 的 硫酸 溶解 法 得 出 的 Mo 元 素 的 含量 稍 有 偏 低 ， 不 
适合 用 于 旬 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Mo 元 素 的 分 析 。 因 此 ， 应 用 王 水 涂 解 法 和 氢 氟 酸 涂 解 法 这 两 


种 溶解 法 测量 铁 镍 基 、 镍 基 高 温 合金 中 的 Mo 元 素 。 


13.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 钼 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试 验 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IIC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid II 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试 
验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 13-9。 





























表 13-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 






















































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 重 直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 25. O01bf/ in? 
谱 线 /nm 202. 030 202. 030 202. 030 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 




















2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、Zr 元 素 标准 溶液 和 Ni 基 
体 洲 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 13-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 
计算 ) ， 加 入 按 下 面 测 试 溶 液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 浴 液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 
内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 13-11 ~ 表 
13-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线 性 试验 ， 结 果 见 表 
13-10。 试验 结果 表明 ,含量 范 赎 在 0.10% ~ 12. 00% 间 的 测量 的 Mo 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 
足 测量 要 求 。 


































































































表 13-10 各 仪器 分 析 Mo 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 


287 































































































分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Mo 202. 030 0.999 99 0. 999 915 0. 999 924 
5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Mo 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 13-11 ~ 表 
13-13 。 
表 13-11 HJY ULTIMA IIC 型 仪器 测量 Mo 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Mo 202. 030nm 
测试 溶 标准 物 合金 “| 标准 值 /加 i 到 
流 平均 值 | RSD 可 收 率 
液 编号 质 编号 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) (%) 
3.102, 3.107, 3.141, 3.149, 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 | 3.08 3.134 | 0.62 一 
3.144, 3.138, 3.157, 3.133 
1.551, 1.556, 1.549, 
D379 -0.05g| GH4169 化 学 |GH4169 | 1.54 1.556 | 0.38 一 
1.562, 1.555, 1.564 
A38 
D146 CH334 | 9.01 8.924, 8.865, 8.952, 8.854, 8.779 | 8.875 | 0.76 on. 
GH334 
77 -11 
D319 ee K405 5. 63 5.619, 5.674, 5.713, 5.727 5.683 | 0.85 一 
A34 
D142 HI167 2. 02 2. 010，2. 020，2. 031，2. 023 2.021 | 0.43 一 
H167 
A8 -1 
D135 a 近 GH39| 2.06 2.057, 2.056, 2.060, 2.059 2.058 | 0.09 一 
GBW01641 4.531，4. 4530 ，4. 552 ， 
D384 K418B | 4.53 4.522 | 0.88 一 
锦 基 高 温 合金 4.552, 4.547, 4.495 
67 -10 
D317 K403 4. 03 4.031, 4.047, 4.046, 4.017 4.040 | 0.35 一 
K3 锦 铬 钴 钢 
153H43 高 温 
D173 近 GH43| 4.97 4. 963 ，4. 949 ，4. 956 ，4. 935 4.951 | 0.24 一 
合金 598 
3# 
D364 N-155| 3.04 2.984, 2.993, 2.986, 2.991 2.988 | 0.14 = 
N -155 
5.323, 5.320, 5.322, 5.354, 
D107 110# 近 110#| 5.36 5.322 | 0.33 站 
5. 304, 5.308 
206Crl8Ni20 ICr18Ni20 1.824, 1.816, 1. 802, 
D220 1.8 1.814 | 1.38 一 
Mo2Cu2Nb Mo2Cu2NI 1. 847, 1.780 
D403 3# DZ125 光谱 | DZ125 1. 97 2.032, 2.035, 2.039, 2.041 2.037 | 0.20 一 
第 20 号 
D145 | GH2302 | 3.15 3.198, 3.151, 3.162, 3.175 3.172 | 0.64 一 
高 温 合金 CH302 
215 铁 基 
了 0. 006，0. 007，0. 006， 
D226 高 温 合 金 ” | GH1035 > 0. 006 一 
0. 005，0. 006 
GH35 -1 
AD -2 
D133 GH4033 一 0. 003 ，0. 002 0. 002 
GH33 
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Mo 202. 030nm 






















































































测试 溶 标准 物 合金 “| 标准 值 /加 a 
Sn 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 本 
(%) | (%) (%) 
A30 
D132 H136 1. 56 1.560, 1.566, 1.554, 1.496 1.544 | 2.10 = 
H136 
157H37 高 温 
D174 GH4037| 3.01 3.003, 2.996, 2.977，2.977 2.998 | 0.11 二 
合金 617 
2. 543 ，2. 532 ，2. 545 ， 
D355 GH140 -6 |GH1140| 2.53 2.526 | 0.70 = 
2. 502, 2. 508, 2. 525 
77 =11 2.593, 2.560, 2. 588, 
D323 K405 2. 62 2.586 | 0.55 三 
K5 -5 2.581，2. 589，2. 602 
160H44 高 温 
D177 GH3044 | 0.80 0.796，0.798 0.797 | 0.18 过 
合金 868 
160H44 高 温 0.396，0.399，0.399，0.398， 
D177 GH3044 | 0.40 0.398 | 0.42 二 
合金 868 0.397，0. 401，0. 397 
204GH153 锦 基 3.930，3. 976 ，3. 982 ， 
D147 ss GH2153 | 4.00 3.995 | 1.04 
高 温 合金 4.009, 4.037, 4.038 
204GH153 镍 基 
D147 ee GH2153 | 8.00 8.073, 7.914, 8.122, 8.046 8.039 | 1.11 一 
高 温 合 金 
6951 
D256 GH3128 | 9.96 9. 987，10. 010 ，10. 072 ，10. 076 10. 036 | 0.44 二 
GH128 
A5 -2 1.367, 1.411, 1.539, 
D134 GH2036 | 1.342 1.407 | 4.83 = 
GH36 1.398, 1.355, 1.371 
2.029, 2.024, 2.031, 2.036, 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 2. 02 2. 050 | 1.25 = 
2.076, 2.067, 2.086 
037935 < DZ22 = 0. 009，0. 006，0.017，0. 017 0.012 三 二 
0.118, 0.109, 0.110, 0.109, 0.115 
037935 +1 es DZ22 +0. 10 6. 10 103.0 
0. 109, 0.116, 0. 126, 0. 124 
0.483, 0.519, 0.520, 0. 525, 
037935 +2 一 DZ22 +0. 50 0.514 | 2.74 100. 4 
0.515, 0.523, 0.523, 0.517 
0608912 M509 = 0. 049 0. 049 二 一 
0608912 +1 二 M509 +0.20 0.254, 0.257, 0.251, 0.258 0.255 | 1.24 103.0 
0608912 +2 M509 +0. 80 0. 878, 0. 888 ，0. 871, 0. 883 0.880 | 0.82 103.9 
032725 一 K4002 一 未 检 出 ，0. 0003 未 检 出 三 = 
032725 +1 二 K4002 | +0.20 0. 187，0. 198 0.200, 0. 190 0.194 | 3.22 97.0 
032725 +2 二 K4002 | +0.80 0. 817, 0. 804, 0.780, 0.797 0.800 | 1.93 100.0 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 |GH4049| 5.45 5.396, 5.410, 5.39, 5.34 5.384 | 0.57 = 
高 温 合 金 
151 -2 
5. 45 + 12. 475，12. 425 ，12. 646 ，12. 432 ， 
D172 +1 GH49 镍 基 | GH4049 12. 512 | 0. 86 101.8 
7. 00 12.60, 12.64, 12.52, 12.36 
高 温 合 金 





























Mo 202. 030nm 
















































































测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 /加 于 的 人 二 
Sn 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 本 
(%) | (%) (% ) 
153 
D173 H43 高 温 GH43 4. 97 4.939, 4.940, 4.85, 4.83 4.890 | 1.19 = 
合金 598 
153 
a 12.941, 12.970, 12.912, 12.90, 
D173 +1 H43 高 温 GH43 |.97+8.00 13.012 | 0.71 101.5 
13.06, 13.07, 13.09, 13.15 
合金 598 
新 单 唱 2.154, 2.203, 2.218, ，2. 180 ， 
042469 = 至 2.191 | 1.06 四 
合金 2.207，2. 182 
2. 028，2. 029，2. 066 ，2. 073 ， 
038935 = DD6 二 2.045 | 0.86 一 
2. 039，2. 038 ，2. 043 
0. 008 ,0. 007，0. 010，0. 010， 
032725 2 K4002 至 0.01 = = 
0.010, 0.009, 0.010 
1.643, 1.635, 1.656, 1.658, 
040736 In713C = 1.656 | 0.85 
1.668, 1.676, 1.651 
0. 949，0. 958 ，0. 943 ，0. 956 ， 
044823 二 水 C26 三 0.953 | 0.71 一 
0. 948 ，0. 963 ，0. 952 
0. 044，0. 042 ，0. 044 ， 
0608219 过 M509 二 0.044 | 2.24 
0. 044，0. 045，0. 044 
5.778, 5.750, 5.844, 
0613263 三 DD402 二 5.795 | 0.54 = 
5.795, 5.805, 5.795 
2.978, 2.982, 3.031, 
0610072 GH710 = 2.993 | 1.05 = 
3.011, 3.013, 2.944 
焊丝 16. 287, 16.362, 16.228, 16.216, 
0613955 二 三 16. 258 | 0.32 
HGH3113 16. 216, 16.255, 16.239 
4.463，4. 449，4. 446， 
041609 二 DD3 = 4.485 | 0.87 
4.489，4. 531，4. 531 
3. 082，3. 071，3. 074 ， 
0612131 至 GH720Li| ”一 3.083 | 0.38 = 
3.076, 3.093, 3.101 
3.310, 3. 289, 3. 300, 
0609202 = K417 = 3.298 | 0.42 一 
3.276, 3.302, 3.313 
040862 一 FGH96 = 4.166, 4.168, 4.164, 4.122 4.155 | 0.53 一 
3.110, 3.134, 3.115, 
041805 一 InCo718 3.114 | 0.40 
3.110, 3. 100 
Ni 基 1.432, 1.585, 1.585, 
040733 至 过 1.561 | 4.05 
合金 1.586，1. 591，1. 587 
1.060, 1.251, 1.251, 
041276 RC26y = 1.213 | 6.34 
1.210, 1.250, 1.256 
1.466, 1.432, 1.501, 
040371 IC10 过 1.480 | 1.76 一 
1.493，1. 491，1. 493 
7.710, 7.761, 7.727, 
037103 = K423 一 7.739 | 0.27 一 














7.756, 7.740 
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由 表 13-11 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Mo 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 


0. 10% ~13.0% 高温 合金 标准 物质 的 Mo 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 对 于 加 入 回 
收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mo 元 素 含 量 范 围 在 0. 10% ~1.00% 时， 回收 率 范围 为 
97.0% ~103.9% ，RSD 小 于 6.10%; 当 Mo 元 素 舍 量 范 围 在 1. 00% 


4.83% (只 有 041276 的 RSD 稍 大 , 为 6.34% ) ; 当 Mo 元 素 含 量 范 转 

















出 





~ 5.00% 时 ，RSD 小 于 








在 5.00% ~ 10.00% 时 ， 





RSD 小 于 1.11%; 当 Mo 元 素 含量 范围 在 10.00% ~ 13.00% 时 ,回收 率 范围 为 101.5% ~ 


101. 8% ，RSD 小 于 0. 86% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 


含量 范围 在 0. 10% ~13.0% 的 Mo 元 素 。 
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表 13-12 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Mo 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Mo 202. 030nm 
测试 溶 标准 物 合金 “| 标准 值 /加 i 
yi 人 RSD 加 琢 
液 编号 质 编号 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 上 
(%) (%) (%) 
、 3.000,3.014, 3.000,3.015, 3.161, 
D379 GH4169 化 学 |GH4169| 3.08 3.049 | 1.84 
3.119, 3.032, 3.060, 3.042 
、 1.541, 1.531, 1.520, 
D379 -0.05g| GH4169 化 学 |GH4169 | 1.54 1.543 | 1.53 三 
1.523, 1.563, 1.579 
A38 
D146 GH334 9.01 9.169, 9.060, 9.117, 8.942 9.072 | 1.07 二 
GH334 
77 -11 5. 632，5. 616，5. 635 ， 
D319 K405 5. 63 5.656 | 0.69 = 
K5 -1 5.702, 5.694 
A34 1.926, 1.978, 1.976, 1.938, 
D142 H167 2. 02 2.017 | 3.48 = 
H167 2.053, 2.096, 2.089, 2.080 
A8 -1 2.065，2. 048 ，2. 021 ， 
D135 近 GH39| 2.06 2.040 | 0.84 
H39 2. 029，2. 038 
GBW01641 4.464, 4.500, 4.612, 4.658, 
D384 镍 基 高 K418B | 4.53 4.576, 4.536, 4.581, 4.562 | 1.31 一 
温 合金 4. 598 ，4. 536 
67 -10 4.008, 4.075, 4.034, 4.104, 
D317 K403 4. 03 4.055 | 1.39 一 
K3 锦 铬 钴 钢 3.959, 4.106, 4.096 
153 
a 5.013, 5.009, 4.864, 
D173 H43 高 温 “| 近 GH43| 4.97 4.962 | 2.11 三 
5. 083 ，4. 840 
合金 598 
3# 3.012, 3.036, 3.011, 
D364 N-155| 3.04 3.036 | 1.36 一 
N -155 3. 107，3. 012 
D107 110# 近 110#| 5.36 5.372, 5.371, 5.370, 5.222 5.334 | 1.40 三 
206 Crl8Ni |Cr18Ni20 1.761, 1.850, 1.837, 1.830, 
D220 1.8 1.836 | 2.01 一 
20Mo2Cu2Nb Mo2Cu2N 1.846，1. 882 ，1. 845 
1.310, 1.278, 1.266, 1.288, 
D401 1# DZ125 光谱 | DZ125 1. 28 1.290 | 1.67 一 
1.315, 1.317, 1.267, 1.275 
D403 3# DZ125 光谱 | DZ125 1. 97 2. 006 ，1. 960 1.983 | 1.64 一 
第 20 号 3. 148，3. 066，3. 054 ， 
D145 |.. GH2302| 3.15 3.133 | 1.85 二 
高 温 合金 GCH302 3.173, 3.178, 3.180 





























Mo 202. 030nm 







































































测试 溶 标准 物 合金 “| 标准 值 / 加 二 二 攻 破 
Ss 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 本 
(%) (%) (%) 
215 铁 基 高 温 
D226 GH1035| ”一 0. 006, 0. 004, 0. 003 ，0. 006 0.005 | 一 三 
合金 GCH35 -1 
A2 -2 
D133 GH4033| ”一 0. 011, 0. 003 0.007 | 一 三 
GH33 
A30 
D132 H136 | 1.56 1.567, 1.583, 1.537, 1.569 1.564 | 1.24 
H136 
157 
和 2.965, 3.006, 2.904, 2. 881, 2.964, 
D174 H37 高 温 合 |cH4037| 3.01 2.951 | 1.73 二 
2. 895, 2.953, 3.035, 2.960 
金 617 
2. 522, 2. 583, 2. 530, 2.566, 
D355 GHI40 -6 |GHI140| 2.53 2.527 | 2.04 二 
2. 537，2. 573 ，2. 460，2. 442 
77 -11 2. 588, 2. 590, 2. 572, 2. 625, 
D323 K405 | 2.62 2.608 | 1.19 一 
K5 -5 2. 660, 2.628, 2. 590 
160 
ee 0. 820, 0.795, 0. 787, 0.795, 
D177 H44 高温。 |GH3044 | 0.80 0.803 | 2.77 至 
0.789，0.846，0.787 
合金 868 
160 
中 0.397，0.388，0.389， 
D177 H44 高温 |GH3044| 0.40 0.389 | 1.42 三 
0. 391, 0. 387, 0. 380 
合金 868 
204 
3.982，3.960，3.995， 
D147 GH153 镍 基 |GH2153| 4 4.009 | 1.09 三 
二 4.066，4. 041 
高 温 合金 
204 
D147 CHI153 镍 基 |GH2153| 8 8. 024, 7.978, 8.063, 7.881 7.987 | 0.98 三 
高 温 合金 
6951 10. 063 ，10. 020，10. 038， 
D256 GH3128 | 9.96 10.059 | 0.39 至 
GHI128 10. 111, 10.008, 10.078, 10.096 
A5 -2 
D134 GH2036| 1.342 1. 363, 1.375, 1.345, 1.324 1.352 | 1.64 二 
GH36 
_ 2.020，1. 954，2. 019，1. 981 ， 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 | 2.02 1.995 | 1.28 一 
2.004, 2.018, 1.994, 1.966 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 
037935 = DZ22 二 I 未 检 出 | 一 = 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.112, 0. 103, 0. 105, 0.110, 
037935 +1 到 DZ22 | +0.10 0.107 | 3.01 | 107.0 
0. 103, 0. 107, 0. 105, 0.107 
0. 521, 0. 515, 0. 527, 0. 522, 
037935 +2 = DZ22 | +0.50 0.523 | 0.88 | 104.6 
0. 525 ,0. 527 
0608912 Es M509 至 0.051 0.051 | 一 三 : 
0608912 +1 Ea M509 | +0.20 0.258, 0.261, 0.260, 0.251 0.258 | 1.75 | 103.5 
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Mo 202. 030nm 













































































测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 /加 二 二 攻 二 
Ee i 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) (%) 
0608912 +2 = M509 +0. 80 0. 890, 0. 897, 0. 879, 0. 895 0.890 | 0.91 104.9 
032725 一 K4002 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 | 一 一 
032725 +1 = K4002 | +0.20 0.213, 0.211, 0.211, 0.211 0.212 | 0.47 106.0 
032725 +2 一 K4002 | +0.80 0. 849, 0. 847, 0.845, 0. 841 0.846 | 0.40 105.8 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 |GH4049| 5.45 5.452, 5.448, 5.510, 5.422 5.458 | 0.68 二 
高 温 合金 
151 -2 
D172 +1 GH49 镍 基 | GH4049 5. 45 +7. 00| 12. 373 ，12. 582 ，12. 539 ，12. 372 12. 466 | 0.88 100.1 
高 温 合金 
153 
D173 H43 高 温 GH43 4. 97 4. 933 ，5. 046 ，4. 924 ，4. 885 4.947 | 1.40 
合金 598 
153 
和 12. 802, 12.735, 12.741, 12.748, 
D173 +1 H43 高 温 GH43 和 .97 +8.00 12. 828 | 0.78 98.5 
12. 889，13. 004 ，12. 877 
合金 598 
0424 新生 
69 BAA 一 2.156, 2.153, 2.124, 2.116 2.137 | 0.95 一 
日 呈 亚 
1.595, 1.572, 1.606, 1.600, 
040736 = In713C 二 1.600 | 1.53 一 
1.611, 1.570, 1.648, 1.597 
0.941, 0.940，0.950， 
044823 = KC26 二 0.942 | 0.71 3 
0.933, 0.950, 0.939 
5.755, 5.846, 5.798, 
0613263 一 DD402 一 5.795 | 0.57 三 
5.792, 5.783 
0610072 一 GH710 2. 972，3. 018 ，3. 030，3. 054 3.019 | 1.14 一 
3.072, 3.005, 2.992, 3.122, 
0612131 GH720Li| ”一 3.071 | 1.82 本 
3. 142 ，3. 092 ，3. 070 
3. 193，3. 173 ，3. 205 ， 
0609202 二 K417 二 3.187 | 1.95 过 
3.136, 3.121, 3.296 
040862 = FGH96 4.197, 4.025, 4.172, 4.104 4.125 | 1.87 = 
3.089, 3.071, 3.090, 
041805 二 InCo718 二 3.131 | 2.81 一 
3.307，3. 124，3. 106 
Ni 基 1.540, 1.600, 1.570, 
040733 = 至 1.568 | 1.38 = 
合金 1.568, 1.560 
1.221, 1.208, 1.223, 
041276 二 RC26y 过 1.217 | 0.58 一 
1.221, 1.210 
1.437, 1.415, 1.470, 
040371 一 IC10 = 1.436 | 1.50 本 














1.414，1.431，1. 451 












































( 续 ) 
Mo 202. 030nm 
测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 / 加 于 的 入 二 
Sn 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 质 编号 。 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 和 
(%) | (%) (%) 
7.662, 7.703, 7.975, 
037103 a K423 7:737 1.53 = 
7.620, 7.826, 7.734, 7.782 
M002 -2 a M002 es 0.188, 0.185, 0.191, 0.192 0. 189 1.67 = 
4.417, 4.372, 4.494, 
041694 3 i i 4.411 1.43 < 一 
4. 330 ，4. 440 
036764 es GH3044 Sk 1.614, 1.593, 1.524 1.577 2.99 = 














由 表 13-12 可 以 看 出 ， 用 1 


0. 10% ~13.0% 高温 合金 












































比 基 体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Mo 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 








标准 物质 的 Mo 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回 


收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mo 元 素 含 量 范围 在 0.10% ~1.00% 时， 回收 率 范围 为 
103. 5% ~ 107.0% ，RSD 小 于 3.01% ; 当 Mo 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 


3.48% ; 当 Mo 元 素 


今 时. 让 


世 星 沁 











围 在 5.00% ~10.00% 时 ，RSD 小 于 1.53%; 当 Mo 元 素 





含量 范围 在 


10. 00% ~13.00% 时 ， 回收 率 范围 为 98.5% ~ 100.1% ，RSD 小 于 0.88% 。 由 准确 度 和 精密 度数 
























































据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~ 13.0% 的 Mo 元 素 。 
表 13-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Mo 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Mo 202. 030nm 
测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 / 加 0 了 
a a 平均 值 | RSD 可 收 率 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) (% ) 
3.139, 3.105, 3.090, 3.206, 3.041, 
D379 GH4169 化 学 |GH4169 | 3.08 3.084 | 1.73 = 
3.053, 3.050, 3.064, 3.050, 3.042 
D379 -0.05g| GH4169 化 学 |GH4169| 1.54 1.596, 1.569, 1.561 1.575 | 1.16 一 
77 -11 5.707, 5.667, 5.662, 5.782, 
D319 K405 5. 63 5.648 | 1.34 二 
K5 -1 5. 566，5. 653 ，5. 574 ，5. 573 
A34 2. 026，2. 046，2. 013 ，2. 023 ， 
D142 H167 2. 02 2.029 | 0.57 = 
H167 2.021, 2.041, 2.031 
A8 -1 
D135 pd 近 GH39| 2.06 2.077, 2.088, 2.092, 2.126, 2.093 | 2.095 | 0.88 一 
GBW01641 镍 基 
D384 上 和 K418B | 4.53 4.596, 4.645, 4.608, 4.652, 4.667 | 4.634 | 0.65 一 
高 温 合金 
67 -10 4.164, 4.089, 4.151, 
D317 K403 4. 03 4.100 | 1.13 二 
K3 锦 铬 钴 钢 4. 073 ，4. 049 ，4. 076 
153 
可 4.898，4. 947，4. 945 ， 
D173 H43 高 温 “| 近 GH43| 4.97 4.896 | 0.84 
4.867, 4. 864, 4. 857 
合金 598 
3# 2. 945，3.002，2. 990，3. 041 ， 
D364 N-155| 3.04 3.002 | 1.17 二 
N -155 3.050，2. 997 ，2. 992 
5. 537，5. 423 ，5. 452 ，5. 403 ， 
D107 110# 近 110# | 5.36 5.455 | 0.84 = 
5. 430，5. 491 ，5. 446 
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Mo 202. 030nm 



















































































测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 /加 ee 让 
Sn i 平均 值 RSD 9 或 
液 编号 “| 。 质 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 和 
(%) (%) (%) 
206 Crl8Ni ICr18Ni20 1.759, 1.773, 1.804, 1.782, 
D220 1.8 1.806 | 3.18 = 
20Mo2Cu2Nb Mo2Cu2N] 1.793, 1.843, 1.824 
D403 3# DZ125 光谱 | DZ125 1. 97 1.980，1. 943 ，1. 970 1.964 | 0.97 a 
第 20 号 高 3.216, 3.175, 3.165, 3.145, 3.162, 
D145 GH2302| 3.15 3.159 | 0.94 一 
温 合金 GH302 3. 168 3.120, 3.109, 3.165, 3.165 
215 铁 基 高 
D226 | GH1035 一 0. 006 ，0. 006 ，0. 006 ，0. 007 0. 006 三 三 
温 合 金 GH35 -1 
A2 -2 
D133 GH4033 一 0.004, 0.004, 0.004, 0.004, 0.004 | 0.004 3 二 
GH33 
A30 
D132 H136 1. 56 1.460, 1.481, 1.470, 1.468 1.470 | 0.59 一 
H136 
157 
二 3. 001，2. 993 ，3. 007 ，2. 976 ， 
D174 H37 高 温 |GH4037| 3.01 2.985 | 0.50 二 
2. 971，2. 970，2. 980 
合金 617 
D355 GH140 -6 |1GH1140| 2.53 2. 478 ，2. 522 ，2. 504 ，2. 496 2.500 | 0.73 三 
77 -11 2. 583，2. 659，2. 672 ，2. 682 ，2. 622 ， 
D323 K405 2. 62 2.632 | 1.37 = 
K5 -5 2.592, 2.605, 2.619, 2.655 
160 
Wy 0. 821, 0.815, 0.830, 0.779, 0.817, 
D177 H44 高 温 |GH3044| 0. 80 0.805 | 2.01 二 
0. 806, 0.792, 0. 804 ，0. 788 ，0. 795 
合金 868 
160 
ee 0. 398 ,0. 421，0. 423 ， 
D177 H44 高 温 |GH3044| 0.40 0.414 | 2.15 ee 
0.414, 0.411, 0.414 
合金 868 
204 
D147 GH153 镍 基 | GH2153 4 3.968, 4.040, 4.026, 3.917, 4.126 | 4.015 | 1.96 一 
高 温 合金 
204 
D147 GH153 镍 基 | GH2153 8 7. 886, 7.895, 7.904, 7.931 7.904 | 0.25 一 
高 温 合金 
6951 9. 853, 9. 879, 10.09, 9.837, 
D256 GH3128 | 9.96 9.967 | 1.13 = 
GH128 9.903, 10.06, 10.12, 9.992 
、 2.027, 2.035, 2.059, 2.017, 2.027, 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 2. 02 2.016 | 1.54 一 
2.051, 1.970, 2.006, ，1. 996 ，1. 967 
1.312, 1.321, 1.305, 1.307, 1.288, 
D401 1# DZ125 光谱 | DZ125 1. 28 1.294 | 1.39 = 
1.285, 1.285, 1.298, 1.274, 1.263 
回收 值 0.098 ，0. 102 ，0. 100 ，0. 099， 
037935 +1 a DZ22 +0. 10 0.0098 | 3.30 98.0 
0. 103 ，0. 095 ，0. 094 ，0. 096 
回收 值 0. 502 ，0. 499 ，0. 502 ， 
037935 +2 四 DZ22 +0.50 0.499 | 0.92 99.8 
0.498, 0. 490, 0. 504，0. 501 







































































( 续 ) 
Mo 202. 030nm 
测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 /加 ee 让 
yk 平均 值 | RSD 可 收 率 
液 编 号 质 编 号 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) (%) 
0608912 +1 一 M509 +0.20 回收 值 0. 196，0. 200, 0.196, 0.202 | 0.199 | 1.51 99.5 
0608912 +2 一 M509 +0.80 0.809，0. 814, 0.799, 0. 809 0.808 | 0.78 101.0 
032725 一 K4002 一 未 检 出 ， 未 检 出 
032725 +1 一 K4002 | +0.20 0.201，0. 204，0.204，0. 202 0.203 | 0.74 101.5 
032725 +2 这 K4002 | +0.80 0. 809，0. 822, 0. 813 0.815 | 0.82 101.9 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 |GH4049| 5.45 5.504, 5.451, 5.462, 5.404 5.455 | 0.75 二 
高 温 合金 
151 -2 


i 12.41, 12.53, 12.49, 12.44, 
D172+1 GH49 镍 基 | GH4049 65. 45 +7. 00 12. 43 0.63 99.6 
12.29, 12.36, 12.49, 12.41 
高 温 合金 





153 
D173 H43 高 温 GH43 4. 97 5.030, 5.022, 4.981 5.011 | 0.52 一 
合金 598 





153 

4.97+ | 12.86, 12.85, 12.97, 12.96, 12. 89， 

D173 +1 H43 高 温 CH43 12.94 | 0.50 99.1 
8. 00 12.90, 12.94, 12.92, 13.03, 13.04 











合金 598 
0609202 三 K417 三 2.970, 3.060, 2.933, 3.026, 2.982 | 2.994 | 1.65 = 
040862 a FGH96 一 3. 894，3. 973 ，3. 897，4. 027 3.948 | 1.63 
锦 基 高 1.436, 1.530, 1.531, 
040377 二 二 1.499 | 2.41 三 
温 合 金 1.5123, 1.480, 1.491 





1.165, 1.164, 1.164, 
041276 一 FRC26y 一 1.174 | 0.94 一 
1.182, 1.189, 1.180 





1.424，1.440，1. 433， 
040371 = IC10 一 : 1.424 | 1.34 -= 
1.435, 1.424, 1.387 















































由 表 13-13 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Mo 元 素 ， 对 于 含量 范围 在 
0. 10% ~13.0% 高温 合金 标准 物质 的 Mo 元素, 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 对 于 
加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Mo 元素 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 
收 率 范围 为 98. 0% ~101.9% ，RSD 小 于 3.30% ; 当 Mo 元 素 含 量 范围 在 1.00% ~5.00% 
时 ，RSD 小 于 3.18% ; 当 Mo 元 素 含 量 范围 在 .00% ~ 10.00% 时 ，RSD 小 于 1.34%; 当 
Mo 元素 含量 范围 在 10.00% ~ 13.00% 时 ,回收 率 范 围 为 99.1% ~ 99.6% ，RSD 小 于 
0. 63% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 
0. 10% ~13.0% 的 Mo 元 素 。 

由 表 13-11 ~ 表 13-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~ 
13. 00% 的 Mo 元 素 ， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 精 密 
度数 据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~ 13. 00% 的 Mo 元 素 的 
测定 。 

























































































290 


13.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 13- 14。 























表 13-14 三 台 仪 器 测量 Mo 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Mo 202. 030nm Mo 202. 030nm Mo 202. 030nm 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 52 0.0039 0.002 4 





























由 表 13-14 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Mo 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.003 9% ， 远 低 于 高 
温 合金 中 Mo 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 
低 至 0. 10% 的 Mo 元 素 。 


























13.3 小结 











分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Mo 202. 030nm 、Mo 281. 61Snm 、Mo 284. 823nm 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 人 研究 结果 表明 高 温 
合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Mo 202. 030nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Mo 202. 030nm 作为 高 温 合 
金 中 Mo 元 素 的 分 析 线 。 



































研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 深 解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Mo 的 影 
响 ， 结 果 表 明 ， 王 水 和 氢气 酸 两 种 溶解 法 测 得 的 Mo 数据 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 
致 ， 说 明 这 两 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Mo 元 素 。 但 部 分 牌号 的 硫酸 溶解 法 得 
出 的 Mo 的 数据 稍 有 偏 低 ， 因 此 不 适合 用 于 高 温 合金 中 Mo 的 分 析 。 因 此 测定 铁 镍 基 、 钊 基 合 金 
中 的 Mo 元 素 时 应 采用 王 水 溶解 法 或 氢 氟 酸 溶解 法 。 

















在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~ 12. 00% 间 Mo 元 素 基 体 
匹配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 9， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 准 物 
质 和 高 温 合金 样品 中 的 Mo 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 
致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 说 明 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~ 13.0% 的 Mo 元 素 ， 准 
确 度 和 精密 度 满 足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.003 9% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 1% 的 Mo 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 或 氢 氟 酸 溶 解法 洲 解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Mo 
202. 030nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.10% ~ 13.09% 的 Mo 元 
素 。 












































第 14 章 外 基 、 


14.1 实验 部 分 


14.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 


铁 铀 基 高 温 合金 中 煞 元素 的 测定 











(1) HIY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 


积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 














(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP 











时 间 5s。 
- AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 信 射 功率 1 050W,， 


反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 


点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 








(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 人 入射 功率 
1 300W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 














SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面 





积 积 分 ， 积分 时 间 1 ~5s ( 自动 ) oO 


(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 [型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 27.12MHz， 入 射 功率 





1 150W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 





气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/in?， 





CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 


2. 试剂 





除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 薰 饮水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 
的 水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规 定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 


(标准 溶液 ) 。 
盐酸 : p 约 1.19g/mL。 








硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 
氧气 酸 : p 约 1.15g/mL。 
硫酸 : p 约 1.84g/mL。 
柠檬 酸 洲 液 : p 为 200g/L。 
盐酸 、1 +1。 

硫酸 、1 +1。 

锥 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 




































































配制 方法 ， 称 取 0.589 6g 光谱 纯 二 氧化 欠 (Hf0,) ， 置 于 

















铂 坦 塌 中 ， 加 入 10mL 氧 氟 酸 、2mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 SmL 硫酸 (1 











+1T)， 蒸 发 溶液 至 冒 尽 硫酸 烟 〈 





驱 尽 氟 离 子 ) ,冷却 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 播 勺 ， 移 








和 人 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 45mL 硫酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 


瓶 中 。 








锥 标准 溶液 B: 0. l0mg/ mL, 配制 方法 : 移 取 20. 00mL 欠 标 准 溶 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 








中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 
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锥 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 欠 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 授 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 标 准 溶液 A，1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0. 200 0g 纯 包 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 
置 于 150mL 聚 四 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 
200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 洲 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (YY,0,;, 质量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 


14.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Nb 309. 41nm 或 Nb 313. 07nm 或 Nb 316.34nm， 当 高 温 合金 样品 中 钒 质量 分 数 高 于 
0. 1% 时 应 用 分 析 线 Nb 313. 07nm 或 Nb 316. 34nm; 当 高 温 合金 样品 中 詹 质 量 分 数 高 于 0. 1% 时 应 
用 分 析 线 Nb 309. 41nm 或 Nb 316. 34nm。 

内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、Y 360.073nm 和 
Y 224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 


14.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 )、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 ( 见 第 9 章 )、 欠 〈 见 第 10 章 ) 、 锰 〈( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 
13 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 ) 、 钛 ( 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 )、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 


14.2 结果 与 讨论 










































































































































































































































































14.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 锟 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
14-1。 
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试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、 B-2 B 0. 01, 0.001 
Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01, 0.001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0. 01, 0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S04 10% (体积 分 数 ) 
HsPO4 -1 Hs PO4 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 
2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 





(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 


析 元 素 Nb 的 光谱 干扰 


公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Nb 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 


将 表 14-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 白 溶液 在 HJY 
间 




















1s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 


形 进行 适当 全 加 放大 处 班 


























EE ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 


附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 


Nb 的 光谱 干扰 情况 见 表 


14-2 。 
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表 14-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 

































































































































































































































































ea 共存 元 素 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 309. 418 313. 079 316. 340 
Al 0.5 ~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0.005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0.001 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Cr 0.1~27 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Cu 0.01 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Fe 0. 05 ~10，Fe 基体 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Hf 0.01 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mg 0.005 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mo 0.1~12 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Mn 0.01 ~15 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Nb 0.1~3 一 一 一 
Ta 0.05 ~8 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ti Eg) 无 干扰 L1.6x10-? (313.082)° B8.2 x10-5® 
Si 0.05 ~1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
W 0.1~16 无 干扰 无 干扰 L2.4x10- (316. 343) 
0.05 ~5 13.1x10-? (309.421) 无 干扰 无 干扰 
Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Zr 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ni 基体 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
酒石酸 试 章 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
柠檬 酸 试 章 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
包工 表 示 存 在 谱 线 重 释 干 扰 ，(“ ) 前 的 数字 为 谱 线 重 琶 干扰 水 平 OQ (As) ，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 nm。 
@ B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow (AX,)。 





根据 表 14-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合 金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 14-3。 








295 


表 14-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 
































































































































































































































































































































































































































_ 在 高 温 合 金 中 的 最 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 
影响 含量 (% ) 309. 418 313. 079 316. 340 

Al 7 可 用 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.1 可 用 可 用 可 用 
Co 16 可 用 可 用 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.1 可 用 可 用 可 用 
Mo 12 可 用 可 用 可 用 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 
Nb 3 一 一 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 
Ti 7 可 用 Lo.112" B 5.7x10-4® 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
W 16 可 用 可 用 L 0.0038 
V 5 L 0.155 可 用 可 用 
¥ 0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ni 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
QL 表示 存在 谱 线 重 闪 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 谱 线 重 半 干扰 程度 。 

@) B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 






































(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Nb 的 光谱 干扰 ”将 表 14-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Nb 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Nb 的 光谱 干扰 情况 见 表 14-4。 
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表 14-4 ”高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 


























































































































































































































































































































































































































共存 元 素 合 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 
量 范 围 (%) 313. 079 269. 074 292. 781 309. 418 
二 背景 干扰 ， 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 A 10 1 以 下 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
ee Ce 有 干扰 峰 ， 本 和 可 用 Ce 309. 404 光谱 干扰 ， 
We 口 
中 Ce 0.01 以 下 可 月 Ce 0.1 以 下 可 用 
Co 有 干扰 峰 ， 

Co 0.1~16 可 用 可 用 Co 0.1 以 下 可 用 可 用 
De Cr 有 干扰 峰 ， 背 景 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， Cr 309. 399 光谱 干扰 ， 
" ”| 扰 小 ，Cr0.1 以 下 可 用 | ”Cr0.1 以 下 可 用 Cr 0.1 以 下 可 用 Cr 0.1 以 下 可 用 

加 Cu 309. 406 光谱 干扰 ， 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 Cu 0.1 以 下 可 用 
0.05~10 背景 干扰 小 ，Fe 0. 1 
Fe ” ， 可 用 
Fe 基体 以 下 可 用 ，Fe 基 匹 配 Bl 
Hf 0.01 ~5 可 用 [用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
" DOT. 可 用 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 ， 
人 Mn 0.1 以 下 可 用 Mn 0. 1 可 Mn 0.1 以 下 可 用 
背景 干扰 小 ， Mo 有 干扰 峰 ， Mo 有 干扰 峰 ， 可 用 
和 Mo 0.1 以 下 可 月 Mo 0. 1 以 下 可 用 Mo 0.01 以 下 可 用 
Nb 0.1~3 一 一 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
加 Ta 309. 394 光谱 干扰 ， 
Ta 0.05~8 可 用 可 用 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 
Ti 有 严重 干扰 峰 ， 于 Ti 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 ， 
Ti 0.1~7 可 用 
Ti 0.001 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 下 0.1 以 下 于 
人 背景 干扰 小 ， V 有 干扰 峰 ， V 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 ，V 309. 321 光 
人 V 0.1 以 下 可 用 V 0.1 以 下 可 用 V 0.1 以 下 可 用 “| 谱 干 扰 ，V 0. 01 以 下 可 用 
i 可 用 W 有 干扰 峰 ， W 有 干扰 峰 ， W 309. 407 光谱 干扰 ， 
~ W 0.01 以 下 可 W 0.01 以 下 可 用 W 0.1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
背景 干扰 ， 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 7Z1 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
共存 元 素 含 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
ei 
量 范围 〈% ) 313. 079 269. 074 292. 781 309. 418 
氧 氛 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
(3) Thermo IRIS Intrepid II 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 






































元 素 Nb 的 光谱 干扰 ”将 表 14-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 


Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Nb 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫描 ， 





























积分 时 间 紫 外 区 10s、 


可 见 光 区 Ss， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进 行 适 当 倒 加 放大 处 班 
近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、= 








谱 干 扰 情 况 见 表 14-5。 
表 14-5 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 


























EE ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 晶 溶液 在 分 析 谱 线 附 
从 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Nb 的 光 
































































































































































































































































































































共存 元 素 含 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 _ 
量 范围 (% ) 309. 418 313. 079 316. 340 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
ee ep Ce 309. 391 光谱 干扰 ， Ce 313. 091 光谱 干扰 ， Ce 316. 335 光谱 干扰 ， 
Ce 0.1 以 下 可 用 Ce 0.01 以 下 可 用 Ce 0.01 以 下 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1 ~27 可 用 可 用 可 用 
a et Cu 309. 395 光谱 干扰 ， 可 用 可 用 
Cu 0.1 以 下 可 用 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 可 用 可 用 可 用 
Hf 0.01 -5 可 用 可 用 加 ea 0 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~ 15 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 et 
Nb 0.1~3 一 一 一 
Ni 313. 098 、313. 065 光谱 干 
Ni 基体 四 中 扰 ，Ni 0.5 以 下 可 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
元 0 可 用 Ta 313. 061 、313. 083 光谱 | Ta 316. 310、316. 341 光谱 


























干扰 ，Ta 0.1 以 下 可 
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干扰 ，Ta 0.1 以 下 可 
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( 续 ) 
共存 元 素 含 Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
| - 
量 范围 (% ) 309. 418 313. 079 316. 340 
Ti 309. 459 光谱 干扰 ， Ti 313. 082 光谱 干扰 ， 加 
Ti 0.1~7 ' a ' a 背 景 干扰 小 ，Ti 0. 1 以 下 可 
Ti0.1 以 下 可 Ti 0.001 以 下 可 
V 309. 415 光谱 干扰 严重 ，| V 313. 037 光谱 干扰 严重 ， 二 
V 0.05 ~5 可 用 
V 0.001 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 用 
i ee W 309. 399 光谱 干扰 W 313.044、313. 109 光谱 W 316. 341 光谱 干扰 ， 
W 0.5 以 下 可 用 干扰 ，W 0.5 以 下 可 用 W 0.1 以 下 可 用 
Y 309. 376 光谱 干扰 ， a 
Y 0.01 ~0.5 光 江 可 用 可 用 
Y 0.1 以 下 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 313. 110 、313. 058 光谱 Zr 316. 312 光谱 干扰 ， 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 eg 
干扰 ，Zr 0.1 以 下 可 用 Zr 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 






































(4) 各 仪器 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 14-2 ~ 表 14-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 

















情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 


的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 14-6。 
表 14-6 各 仪器 对 Nb 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 

















温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Nb 元 素 各 分 析 谱 线 






























































Nb 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
309. 418 313. 079 316. 340 269. 074 292. 781 

HJY ACTIVA | V 0.005 以 下 可 用 | Ti 0.001 以 下 可 可 用 = = 

Fe 0. 1 以 下 可 W 0.01、 Mo 0.01 
PE OPTIMA | V0.01 以 下 可 用 | Ti0.001 以 下 可 无 此 线 Fe 基 匹 配 ，W 0. 01 | 元 素 可 用 ，Co 0.1 以 

元 素 可 用 下 可 用 

Thermo IRI | V0.001 以 下 可 用 | 下 0.001 以 下 可 可 用 























行 锦 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Nb 元 素 的 测 
309. 418nm (V 质量 分 数 小 于 1% 时 ) 或 Nb 313. 079nm (Ti 























MA 仪器 上 进行 Nb 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 
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且 o 




















由 表 14-6 可 以 看 出 ,在 HJY ACTIVA 和 Thermo IRIS 仪器 上 ， 高 温 合 金 
素 对 谱 线 Nb 316. 340nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 在 这 两 个 








中 基体 元 素 和 共存 元 
型 号 的 仪器 上 ， 应 采用 Nb 316. 340nm 进 


由 于 PE OPTIMA 仪器 没有 此 分 析 谱 线 ， 应 采用 Nb 





质量 分 数 小 于 0.1% 时 ) 在 PE OPTI- 
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14.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样 品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 周 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氢 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 HE、Nb 元 素 标 准 溶液 和 钊 基 
体 洲 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 14-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ mL 
计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 立 内 标 溶液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

(2) 硫酸 洲 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ”由 于 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 下 加 入 Hf、Nb 元 素 作 工作 
曲线 时 ，Nb、Hf 元 素 水 解 ， 导 致 工作 曲线 溶液 浑浊 ， 因 此 测定 高 温 合 金 中 Hf 元 素 不 适合 用 硫酸 
溶解 样品 。 

(3) 毛 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 毛 氢 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 HH、Nb 元 素 标 
准 深 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 14-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

表 14-7 两 种 溶解 法 工作 曲线 中 Nb、Hf、Ni 元 素 的 含量 





































































































































































































测试 溶液 编号 Nb (%) Hf (%) Ni (%) 
S1 - Nb 0 0 60 
S2 - Nb 0. 10 0.01 60 
S3 - Nb 0. 50 0. 10 60 
S4 - Nb 2. 00 2. 00 60 
S5 - Nb 5. 00 5. 00 60 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 
仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 


300 


谱 线 : Nb 316. 340nm 。 
积分 时 间 : 5s。 





(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 涡 





14-8。 


(3) 氢气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 








结果 见 表 14-8。 


表 14-8 两 种 溶解 法 在 Nb 316. 340nm 处 测定 Nb 元 素数 据 比 较 


六 从 











- 国 . 全 








和 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
I 量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Nb 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 





凡 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
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氧气 酸 溶解 法 工作 
氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 中 的 Nb 元 素 , 分析 













































































ee a 标准 值 | 王 水 溶解 法 测量 值 氧气 酸 溶解 法 测量 值 
测试 溶液 编号 | ”标准 物质 编号 合金 牌号 
(%) (%) (%) 
A2 -2 
D133 GH4033 0. 003 ，0. 003 0. 005 ,0. 005 
GH33 
A5 -2 
D134 GH2036 0. 39 0. 366 ，0. 356 0. 388 ，0. 378 
GH36 
A8 -1 
D135 GH3039 1.11 1.108, 1.106 1.077, 1.079 
H39 
A42 
D139 GH105 0. 003 ，0. 002 0. 002，0. 002 
H105 
A35 
D143 GH4169 5. 22 4. 695 ，4. 594 5. 268 ，5. 220 
H169 
A43 
D144 GH4220 0.011, 0.012 0.013, 0.013, 0.014, 0.014 
H220 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 0.012, 0.011 0.013, 0.012 
合金 GH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 0.011, 0.011 0.014, 0.014 
高 温 合金 
157 
D174 GH4037 0.012, 0.011 0.015, 0.014 
H37 高 温 合金 617 
160 
D177 Ee GH3044 0. 020 ，0. 024 0. 029，0. 033 ，0. 033 ，0. 031 
H44 高 温 合金 868 
205 
D219 铁 镍 基 高 GH1140 0. 026 ，0. 005 0. 008 ，0. 009 
温 合金 GH140 
215 
D226 铁 锦 基 高 GH1035 0.012, 0.012 0. 009 ,0. 008 
温 合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 0. 003 ，0. 006 0. 003 ，0. 004 
GH30 
6952 
D257 GH3128 0. 038 ，0. 025 0. 029 0. 020 
GH128 
67 -10 
D317 K403 0.013 ，0. 013 ，0. 013 0. 012，0. 011 








K3 钊 铬 狂 钢 
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( 续 ) 
测试 溶液 编号 |， 标准 物质 编号 会 全 牌号 标准 值 ， 王 水 溶解 法 测量 值 氧气 酸 溶解 法 测量 值 
(%) (%) (%) 
D321 es K405 一 0. 007 ,0. 014 0.013, 0.012 
K5 -3 
D340 A GH2132 一 0. 002 ，0. 023 0. 004 ,0. 004 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 0.91 0. 891 ，0. 860 0. 904 
D384 ee K418B 2. 15 2. 130 ，2. 149 2. 126, 2. 100 
基 高 温 合金 

D400 DZ125 化 学 DZ125 一 0. 020 ，0. 018 0. 021, 0. 020 
D379 GH4169 化 学 GH4169 5. 09 4. 868 ，4. 866 5.211, 5.124 
M002 -1 M002 全 0. 029 ，0. 025 0. 030，0. 031 
030088 一 DZ4 一 0. 023 ，0. 027 0. 012，0. 011 
030183 一 K424 一 0.750 ，0. 752 1. 121，1. 589 
030622 一 IC6 一 0. 004 ，0. 004 0. 002 ， 未 检 出 
032725 一 K4002 一 0. 029 ，0. 026 0. 040，0. 040 
034532 一 K418 一 2. 194 ，2. 158 2. 161 2.425 
036764 一 GH3044 一 0. 098 ，0. 092 0. 102 ，0. 105 
037103 一 K423 二 0. 016 ，0. 016 0. 016，0. 017 
037935 一 DZ22 一 1. 040，1.031 1. 050，1. 265 
038916 二 GH710 二 0. 008 ，0. 008 0. 044 ，0. 007 
038936 一 DD6 一 0. 847，0. 479 1. 054 ，1. 007 
040371 一 IC10 一 0. 033 ，0. 035 0. 038 ，0. 039 
040736 一 In713C 一 0. 056 ，0. 056 0. 060，0. 069 
041670 一 DD3 一 0. 013 ，0. 013 0. 013 ，0. 012 
041805 一 InCo718 二 5. 018 ，4. 972 5. 887，6. 016 
042471 一 单 晶 合金 = 0. 598 ,0. 595 0. 697, 0. 680 

043409 = GH742 3 2. 654 ，2. 687 2. 709，2. 752 ，2. 738 
044823 一 XRC26 一 人 1. 500 ，1. 555 

1. 499 ，1. 502 

GH188 一 GH5188 一 0. 033 ，0. 031 0. 033 ，0. 033 
GH1140 一 GH1140 一 0. 008 ，0. 007 0. 016 ，0. 007 

0608219 一 M509 一 0. 020 ，0. 030 0. 033 ，0. 081 ，0. 058 
0609202 一 K417 一 0. 013 ，0. 010 0. 022 ，0. 032 
0610072 二 GH710 一 0. 023 ，0. 036 0. 013 ，0. 016 
0612131 一 GH720Li 一 0. 014 ，0. 008 0. 007，0. 006 
0613263 一 DD402 一 0. 042 ，0. 020 0. 023 ，0. 023 
0613955 一 焊丝 HGH3113 一 0. 009 ，0. 016 0. 010，0. 008 
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由 表 14-8 可 以 看 出 ， 对 于 大 部 分 含 Nb 元 素 的 高 温 合 金 ， 氧 气 酸 溶解 法 测 得 的 Nb 元 素 的 含 
量 较 王 水 溶解 法 高 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Nb 时 应 
用 氧 氟 酸 溶解 方法 。 
14.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 包 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 工 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试 验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 14-9。 
表 14-9 三 台 仪器 的 工作 条 件 






































































































































义 器 HJY ULTIMA I C PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 25. O01bf/in? 
谱 线 /nm 316. 340 309. 418 ,313. 079 309. 418 ，313. 079 ，316. 340 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 


2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 7 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 分 析 元 素 标 准 浴 液 和 其 他 共存 元 素 ， 使 容量 瓶 中 
分 析 元 素 的 含量 同 表 14- 10 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 下 面 
测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 


至 刻度 ， 摇 匀 。 








表 14-10 工作 曲线 系列 溶液 中 各 元 素 含量 






























































[作曲 线 系列 溶液 含量 (% ) 
分 析 元 素 
SO Sl S2 S3 S4 S5 S6 
Hf 0.00 0.01 0.05 3.00 0. 50 1.00 6. 00 
Nb 0.00 0. 10 0.20 0. 50 1.00 5.00 7.00 
Ni 60 60 60 60 60 60 60 
3. 测试 溶液 配制 
称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标 准 物 质 和 高 温 合金 样品 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 14-11 ~ 表 14- 








DAY 


13) 各 0.100 0g 置 于 数 个 150mL 限 四 氢 乙 燃烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 洲 解 
完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 和 28g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 100mL 塑料 容量 
瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
























































14-11。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 0.10% ~7.00% 间 的 测量 的 Nb 工作 上 
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由 线 线性 关系 良好 ， 满 














5. 准确 度 、 精 密度 试验 



































足 测量 要 求 。 
表 14-11 各 仪器 分 析 Nb 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
309. 418 一 0. 999 9 0.999 9 
Nb 313. 079 一 0. 999 9 0.999 9 
316. 340 0. 999 85 一 0.999 9 



















































































用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Nb 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 14-12 ~ 表 
14-14。 
表 14-12 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Nb 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Nb 316. 340nm 
测试 深 | 标准 物 标准 值 /加 
全 全 | 聊 号 Ss 
Se 金牌 号 平 共 回收 可 收 率 | RSD 
液 编号 | 质 编号 | ” 入 值 (%) 测量 值 (% ) | 
(%) | (%) | (%) |(%) 
GH4169 5.07, 5.07, 5.08, 5.14, 
D379 、 GH4169 5. 09 5. 109 = 一 |0.74 
化 学 5.10, 5.14, 5.16 
D379 - | GH4169 2. 506 ，2. 503 ，2. 536 ， 
GH4169 | 2.545 2. 531 一 |1.07 
0.05g 化 学 2.520, 2.547, 2. 574 
A8 -1 
D135 GH3039 1.11 1.09, 1.09, 1.10, 1.09 1. 093 一 |10.46 
H39 
GBW01641 
D384 镍 基 高 K418B 2. 15 2.12, 2.11, 2.13, 2.12, 2.12, 2.08 | 2.113 三 一 |0.83 
温 合金 
153H43 高 
D173 | 近 GH43 0.78 0.817, 0. 808, 0.816, 0. 810 0. 813 一 一 |10.54 
温 合金 598 
0. 152 ，0. 152 ，0. 152 ， 
D107 110# 近 110# 0. 15 0. 152 一 一 |0.0 
0.152, 0.152, 0.152 
206 
Crl8 Ni20 
D220 | Crl8Ni20 0.91 0.874, 0.873, 0.870, 0.870, 0.867 | 0.871 = 一 |0.34 
Mo2Cu2Nb 
Mo2Cu2Nb 
A5 -2 0. 388 ,0. 391 ，0. 388 ， 
D134 GH2036 0. 39 0. 389 三 一 |0.5 
GH36 0.388，0.385，0. 387 
三 0. 027，0. 027 ，0. 032 ，0. 032 ， 
D400 ”IDZ125 化 学 DZ125 一 0. 031 一 一 |17.39 
0. 032，0. 031，0. 032 ，0. 032 
0.548, 0.549, 0.545, 0.555, 0.549, 
新 单 蝇 
042469 = 一 0. 575 ，0. 549 ，0. 560 ，0. 565 ， 0. 554 一 一 11.67 
合金 
0.552, 0.546 
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( 续 
Nb 316. 340nm 
测试 溶 | 标准 物 标准 值 /加 
合金 牌号 平 其 回收 可 收 率 | RSD 
液 编号 | 质 编号 |“ 入 值 (% ) 测量 值 (% ) | 
(%) | (%) | (%) |(%) 
1.03, 1.03, 1.02, 1.02, 1.02, 1.03, 
038935 一 DD6 一 1.02, 1.01, 1.01, 1.01, 1.01, 1.02 一 一 |10.72 
1.02, 1.02, 1.02, 1.02, 1.03 
0.018, 0.018, 0.019, 0.019, 
032725 一 K4002 一 0. 019 一 一 |2.47 
0.019, 0.019, 0.019, 0.019 
040736 一 In713C 一 0. 0547 ，0. 0544 0. 055 一 一 |0.39 
0. 153 ，0. 157, 0. 154 ， 
040736 三 In713C +0. 10 0.155 | 0.10 100 |0.97 
0.154, 0.156, 0.154 
0.254 ，0. 254 ,0. 256 ， 
040736 一 In713C +0.20 0.255 | 0.20 100 |0.72 
0.253 ，0. 258 ，0. 256 
1.52, 1.53, 1.52, 1.53, 1.54, 1.54, 
044823 一 水 C26 一 1.51, 1.50, 1.50, 1.50, 1.52, 1.519 = 一 |0.89 
1.52, 1.52, 1.51 
2. 300 ,2. 301 ，2. 299 ， 
041694 K418C 二 2. 301 三 一 |0.16 
2. 298, 2.308, 2. 299 
040862 一 FGH96 一 0. 813, 0.813, 0.816, 0. 811 0. 813 一 一 |0.25 
041805 三 InCo718 一 5.183, 5.202, 5.182, 5.175, 5.196 | 5.188 = 一 |0.21 
040733 一 Ni 基 合 金 一 1.03, 1.03, 1.03, 1.03, 1.03 1.03 = 一 |0.00 
041276 三 RC26y 一 1.44, 1.43, 1.44, 1.45 1. 44 天 一 |10.57 
0.036，0. 035 ，0. 037 ， 
040371 一 IC10 一 0. 037 一 一 |2.29 
0. 037，0. 037 ，0. 037 
037103 一 K423 一 0.019, 0.019, 0.019, 0.019, 0.019 | 0.019 一 一 |10.00 
0. 036 ，0. 037 ，0. 035 ， 
0613263 一 DD402 0. 036 一 一 |1.60 
0. 036，0. 036，0. 036 ，0. 036 
0613263+1| 一 DD402 +0.10 | 0.132, 0.133, 0.136, 0.137, 0.130 | 0.134 | 0.098 | 98.0 |2.16 
0. 527 ，0. 532 ，0. 545 ， 
0613263 +2| ”一 DD402 +0.50 0.532 | 0.496 | 99.2 |1.57 
0.539, 0.529, 0. 522 
焊丝 0. 021 ，0. 022 ，0. 022 ， 
0613955 人 = 0.022 一 一 |12.55 
HGH3113 0. 021，0. 021，0. 022 
焊丝 0. 127，0. 121，0. 115 ，0. 120 ， 
0613955+1| 一 +0. 10 0.121 | 0.099 | 99.0 |2.98 
HGH3113 0.121, 0.119, 0. 122 
焊丝 4.95, 4.89, 5.02, 
0613955 +2| ”一 +5.00 4.947 | 4.925 | 98.5 |1.01 
HGH3113 4.89, 4.97, 4.96 








Nb 元 素 含 量 
Nb 元 素 含 


含量 范围 


















































量 范围 在 0. 10% ~5.0% 的 Nb 元 素 。 


由 表 14-12 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Nb 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 
在 0.10% ~1.00% 时， 回收 率 范 围 为 98.0% ~ 100.0% ，RSD 小 于 2.98% ; 当 
量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 为 98.5% ，RSD 小 于 1.07%。 由 准确 度 和 精密 度 
数据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 


回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 





表 14-13 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Nb 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Nb 313. 079nm 


305 



























































ey 国光 标准 值 Nb 309. 418nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 /而 天 于 pe 
a 平均 RSD 平 拔 RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
值 (% ) (%) |(%) (%) |(%) 
5.189, 5.156, 5.155, 5.153, 5.170, 5.142, 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 | 5.09 |5.194, 5.152, 5.205, | 5.181 | 0.51 | 5.153, 5.159, 5.204, | 5.169 |0.47 
池 
5. 216 5. 200 
D379 - | GH4169 2. 469，2. 458 ，2. 585 ， 2. 529，2. 490，2. 575 ， 
~ |GH4169 | 2. 545 2. 532 | 3. 14 2.528 |1.40 
0.05g 化 学 2. 614 2. 519 
A8 -1 1.068 ，1. 077，1. 063 ， 1.082，1. 086，1. 075 ， 
D135 GH3039 | 1.11 1.075 | 0.73 1.088 |0.78 
H39 1.082 ，1. 080 ，1. 081 1. 098 ，1. 092 ，1. 094 
GBWO1641 2.151, 2.204, 2. 131, 2.185, 2.215, 2.147, 
D384 “| 镍 基 高 | K418B | 2.15 |2.143, 2.121, 2.148, | 2. 143 | 1.29 | 2.148, 2.143, 2.157, | 2. 158 |1.30 
温 合金 2.114, 2.135 2. 128 ，2. 143 
153 0.789，0. 804，0. 786 ， 0.946，0. 962 ，0. 942 ， 
A 合 
D173 ”IH43 高 温 近 GH43| 0.78 | 0.794, 0.805, 0.782, | 0.796 |1.17 | 0.951，0. 963 ，0. 963 ， i 
1 了 7 
合金 598 0. 802 ，0. 805 0. 933 ，0. 958 
、 0. 141，0. 142, 0. 142 ， 0.207，0. 208 ，0. 204， 含 
D107 110# | 近 110# | 0.15 0. 140 | 1.31 一 
0. 138 ，0. 140 ，0. 138 0.203, 0.202, 0.207 Ti1.07% 
206 
Crl8Ni20 0. 894 ,0. 895 ，0. 900 ， 0. 893 ,0. 893 ，0. 891 ， 
D220 |Cr18Ni20 0.91 0.903 | 1.07 0.900 |1.20 
Mo2Cu2N 0.914 ，0. 913 0.911, 0.913 
Mo2Cu2N 
A5 -2 0. 482，0. 484 ，0. 492 ， 合 0. 395 ,0. 394 ,0. 396， 
D134 GH2036 | 0.39 一 0.393 |0.93 
GH36 0.476 ，0. 473 V1.21% 0. 387, 0. 391 
DZ125 未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ,| 0.286，0.272，0. 274， 含 
D400 ~» | DZ125 一 - 未 检 出 二 
化 学 未 检 出 ,未 检 出 一 0. 294, 0. 284 Ti 3.42% 
新 单 0. 501, 0. 500 ，0. 499 ， 0.530，0. 523 ，0. 525 ， 
042469 一 二 0.497, 0.503, 0.517, | 0.502 | 1.31 | 0.529, 0.532, 0.545, | 0.529 |1.69 
E 0. 503 ，0. 496 0.533 ，0. 514 
0.955, 0. 993 0. 981 ， 1.005，1. 000，0. 982 ， 
038935 一 DD6 0.992, 0.973, 0.996, | 0. 986 | 1.64 | 0.997, 0.993, 1.014, | 1.000 |1.08 
0.989 ，1. 008 0.995, 1.014 
0. 125, 0. 123, 0. 125, 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ,| ， 含 
032725 一 K4002 一 - . 未 检 出 | 一 | 0.121, 0.122, 0. 125， 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 Til.6%| 一 
0. 123 
0.035, 0.033, 0.034, 0.415, 0.417, 0.424, 合 
040736 一 | In713C 一 0. 034 | 2.48 
0. 033 ，0. 034 0. 420，0. 419 Ti4.8%| 一 
2.76 
0. 130，0. 138 ，0. 129, 0.514，0. 540，0. 512 ， 
040736 一 In713C | +0. 10 0. 132 回收 率 
0. 130 ，0. 132 0. 509 ,0. 520 一 一 
98.0 
2. 17 
0. 234 ,0. 228 ，0. 227 ， 0.627, 0.615, 0.614, 
040736 一 In713C | +0. 20 0. 228 回收 率 = = 
0. 223 ，0. 223 ，0. 234 G0 0.606, 0.610, 0.633 
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( 续 
标准 值 Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 2 大 和 pe 
平 共 RSD 平 蕉 RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
值 (% ) (%) |(%) (%) |(%) 
1.534, 1.500, 1.544, 
1.540, 1.503, 1.543, 
044823 一 KRC26 = 1.542, 1.517, 1.508, | 1.525 | 1.12 1.528 |1.12 
1.541, 1.532, 1.511 
1. 532 
2.309，2. 308 ，2. 199 ， 2.339，2. 346，2. 234， 
041694 K418C 二 2.271 |2.11 2.309 |2.13 
2. 316 ，2. 257 ，2. 236 2. 363 ，2. 299 2.275 
0. 812, 0. 819, 0. 792 ， 1.103, 1.104, 1.073, 
040862 一 “| FGH96 ee 0. 807 | 1.43 一 
0. 805 1. 092 
5. 007，5. 160 ，5. 255 ， 5. 009，5. 166，5. 268 ， 
041805 InCo718 | ”一 5. 169 | 1.91 5.176 |1.99 
5. 183 ，5. 240 5.186, 5.252 
Ni 1.000, 1.017, 0. 989, 1.190, 1.210, 1.183, 
040733 一 = 0. 999 | 1.07 一 一 
基 合 金 0. 994 ，0. 997 1.068, 1.186, 1.196 
1.403, 1.419, 1.405, 1.476, 1.494, 1.477, 
041276 一 |XxC26y| 一 1.415 | 0.97 1.491 |1.09 
1.437，1. 413 1.516，1. 490 
0. 008 4,0. 007 6,0.006 0， 0.028 ，0. 027，0. 025 ， 会 
040371 一 IC10 0. 006 7 |19. 53 一 
一 0. 004 9,0.007 4,0. 005 9 0.025, 0.027, 0.026 Ti0.05% 
0. 008 ，0. 007 ，0. 007， 0. 292, 0. 341, 0. 289， 含 
037103 一 K423 二 0. 007 |11.13 一 
0. 008 ，0. 006 ，0. 008 0.290, 0.284, 0.288 |Ti3.6% 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ， ， 0. 160，0. 103 ，0. 153 
0613263 — | DD402 一 ， 2 .人 ，| 未 检 出 | 一 一 和 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 (有 一 干扰 峰 ) 
0.094，0. 086，0. 081 ， 4.75 
0613263 +1 DD402 | +0.10 | 0.089，0.088，0.094，| 0.089 回收 率 一 一 一 
0. 089 ，0. 088 89.0 
0.494 ,0. 466，0. 505 ， 2. 64 
0613263 +2 DD402 | +0.50 | 0.485，0.484，0. 483 ，| 0. 490 回收 率 一 一 一 
0. 494 ，0. 505 98.0 
焊丝 未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ， 未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ， 
0613955 | 一 | 
HGH3113 未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 
0. 096，0. 097，0. 102 ， 3.32 | 0.095, 0.111, 0.098, | 0.101 
焊丝 0. 097 
0613955 +1| 一 i +0. 10 | 0.099, 0.092, 0. 096, 回收 率 0.098，0.112，0. 104，| 回收 率 |7. 47 
0. 097 ，0. 095 ，0. 099 97.0 0. 093 ，0. 094 101.0 
避 丝 4.907，4. 915 ，4. 949 ， 0. 64 | 4.908, 4.916, 4.952, | 4. 950 
0613955 +2| ”一 en +5.00 | 4.949，4.946，4. 964，| 4. 946 | 回收 率 4.952，4.978，4.959，| 回收 率 |0. 60 
” 4.993 98.9 4. 988 99.0 
0. 263 ，0. 255 ，0. 263 ， 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ,| ， 
M002 -3 一 M002 一 _ _ 未 检 出 | 一 |0.257，0.259，0.251， 一 一 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 
0.251 
0. 291, 0.275, 0. 290， 
未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 ,| 。 
M002 -2 一 M002 一 未 检 出 | 一 | 0. 296,， 0.296,， 0. 293， 一 一 














未 检 出 ,未 检 出 ,未 检 出 











0. 293 


























( 续 ) 
ey 标准 值 Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 2 大 和 pe 
平 共 RSD 平手 RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
值 (% ) (%) |(%) (%) |(%) 
告 
M002 -1 = M002 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 | 一 0. 253 ，0. 262 
Ti 1.46% 
0.052, 0. 052 ，0. 054 ， 0.374，0.383 ，0. 378 ， 含 
0609202 = K417 一 0. 053 | 1. 86 oe 
0. 053 ，0. 052 ，0. 054 0.376, 0.379, 0.384 |Ti4.8% 











由 表 14-13 可 以 看 出 ， 用 
































测量 高 温 合金 中 Nb 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 





入 回收 试验 ,测量 值 与 其 他 方法 分 析 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Nb 元 素 含 量 范 
范围 
































此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Nb309. 418nm 处 (V 含量 小 于 0.1% 时 ) 


测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 











二 在 0. 10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 89.0% ~98.0% ，RSD 小 于 4.75% ; 当 Nb 元 素 合 量 
在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 为 98.9% ，RSD 小 于 3. 14% 。 准 确 度 和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 














素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 














用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Nb 313. 079nm 处 (Ti 含量 小 于 0.1% 时 ) 测量 高 温 合金 中 Nb 元 
量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 


加 入 值 基本 一 致 。 当 Nb 元 素 含 量 范 围 在 0.10% ~ 1.00% 时 ,回收 率 为 101.0% ，RSD 小 于 
7.47% ; 当 Nb 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5$.00 多 时 ， 回 收 率 为 99.0% ，RSD 小 于 2. 13% 。 由 准确 





度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 月 








基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.10% ~5.0% 的 Nb 元 























表 14-14 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Nb 的 准确 度 、 精 密度 试验 
a ee. 标准 值 Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm Nb 316. 340nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 /加 入 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 值 (%) 测量 值 (% ) 平均 值 (% ) 测量 值 (% ) 
0 
ee 5.100, 5.110, 5.062, 5. 089，5. 107, 5. 102, 5.035, 5.068, 5.068, 
D379 区 GH4169 | 5.09 5. 081 ，5. 075 ，5. 087 ， 5.108, 5.114, 5.110, 5.117, 5.081, 5.119, 
等 
5. 117 5. 081 5. 098 
D379 - |GH4169 2. 501 ，2. 605 ， 2. 539，2. 618 ， 2. 507，2. 582 ， 
~ |GH4169 | 2. 545 
0.05g 化 学 2. 569 2. 608 2.576, 2.619 2. 540，2. 583 
A8 -1 1.112 ，1. 130 ，1. 092 ， 1.183, 1.166, 1.144, 1.100, 1.086, 1.070, 
D135 GH3039 | 1.11 
H39 1. 084，1. 091，1. 105 1.134，1. 146，1. 153 1.063, 1.070, 1.071 
GBWO1641 2.166, 2.221, 2. 200 ， 2.241, 2.277, 2.272, 2.138, 2.167, 2.176, 
D384 “| 钊 基 高 | K418B | 2. 15 2.084, 2. 120 ，2. 120 ， 2. 164，2. 205 ，2. 190, 2.076，2. 108 ，2. 091 ， 
温 合金 2. 102, 2. 061 2. 179，2. 150 2.081，2. 067 
153 
gog 0.784 ,0.769 ，0.773， 1.007, 0.975, 0.988, 0.792, 0.766, 0.778, 
D173 ”IH43 高 温 近 CH43| 0.78 
0.772 ，0. 764 0.981，0.793 ，0.983 0.772, 0.783, 0.771 
合金 598 
0. 144, 0.146, 0. 149 ， 0.231，0.237，0. 239 ， 0. 142，0. 146 ，0. 146 ， 
D107 110# | 近 110# | 0.15 0.145, 0.144, 0. 145 ， 0. 235, 0. 231, 0. 234，, 0.146, 0.141, 0.141, 














0. 143, 0. 143 


0.233 ,0.232 





0.142, 0.141 
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( 续 ) 
ey 标准 值 Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm Nb 316. 340nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 2 和 天 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 值 (%) 测量 值 (% ) 平均 值 (% ) 测量 值 (%) 

6 
206 
Crl8Ni20 0.917, 0. 875 ，0. 889 ， 0.907，0. 882 ，0. 888 ， 0. 882 ,0. 888 ， 
D220 |Cr18Ni20 0.91 
Mo2Cu2N 0. 894, 0. 888 ，0. 889 0. 889 ,0. 887，0. 887 0. 880 ,0. 891 
Mo2Cu2N 
A5 -2 0.519 ，0. 522 ，0. 514 ， 0.326，0. 333 ，0. 333 ， 0.372，0. 380，0. 379， 
D134 GH2036 | 0.39 
GH36 0. 510，0. 513 ，0. 511 0. 322, 0. 324, 0. 323 0.366, 0.369, 0.368 
DZ125 0.018 ，0. 018 ，0. 018 ， 0. 332, 0. 349 ，0. 346 ， 0.013 ，0. 014， 
D400 .| DZ125 = 
化 学 0. 018 ，0. 025, 0. 025 0.371, 0.345, 0.345 0.015, 0.014 
0.527, 0.515, 0.519, 
新 单 0. 534 ,0. 539 ，0. 535 ， 0. 542 ，0. 548 ，0. 542 ， 
042469 一 一 0.516, 0.525, 0.517, 
唱 合 金 0. 542 0.534, 0.549 0. 552 ，0. 539 ，0. 558 
0. 527 
1.015, 1.048, 1.015, 1.018, 1.045, 0.997, 1.020, 1.042, 1.007, 
038935 一 DD6 一 
1. 009，1. 014，0. 993 1.011，1. 000，1. 004 0. 993 ，0. 997，0. 987 
0.002 1, 0.0016, 0.0021, | 0.155, 0.158, 0.155, |0.008 8, 0.0087, 0.0105, 
032725 一 K4002 2 
0.002 2, 0.002 4, 0.0030 | 0.154, 0.157, 0.155 | 0.0103, 0.0105, 0.0108 
0.041 ，0. 043 ， 0. 504 ，0. 523 ， 0. 044，0. 034， 
040736 一 |m7l3C | 一 
0. 042 ，0. 042 0.515, 0.519 0.034，0. 034 
0. 137, 0. 139, 0. 139 ， 0.617, 0.624, 0.621, 0.141, 0.131, 0.142, 
040736 一 | In713C | +0.10 
0. 136，0. 146 0. 606 ，0. 645 0. 142 ，0. 149 
0.230，0. 240，0. 241 ， 0.710，0.733 ，0. 744 ， 0.239，0.245，0. 252 ， 
040736 一 | Imz713C | +0.20 
0. 242, 0. 237 ，0. 238 0.744, 0.726, 0.730 0.252, 0.243, 0.246 
1.629, 1.607, 1.619, 1.599, 1.590, 1.596, 1.553, 1.558, 1.557, 
044823 一 FRC26 二 1.610, 1.606, 1.577, 1.586, 1.585, 1.551, 1.547, 1.546, 1.515, 
1. 560 1. 549 1.512 
2.317，2. 300 ，2. 357 ， 2.353，2. 342 ，2. 415 ， 2.282，2. 289，2. 355 ， 
041694 一 | 418C 一 
2. 256, 2.274, 2. 283 2.320, 2.358, 2.362 2.258, 2.294, 2.292 
0. 794 ，0. 809 ， 1.117, 1.138, 0. 801 ,0. 815， 
040862 一 |FGH96 | 一 
0. 792 ，0. 825 1.112, 1.154 0.798 ，0. 825 
5. 194 ，5. 011 ，4. 969 ， 5. 262 ，5. 053 ，5. 000 ， 5.156, 4.958, 4.916, 
041805 InCo718 | ”一 
5. 092 4.957, 5.046 5. 083 ，5. 045 ，4. 956 5. 009，4. 984 ，4. 903 
3 Ni 0. 862 ，0. 963 ，1. 006 ， 1.102, 1.212, 1.242, 0.884，0. 992 ，1. 012 ， 
基 合 金 0. 969，0. 986, 0. 882 1.209, 1.227, 1.228 0.988, 1.005, 0.994 
1.421, 1.407, 1.396, 1.526, 1.521, 1.509, 1.421, 1.413, 1.399, 
041276 一 |XC26y| 一 
1.379, 1.433, 1.386 1.481, 1.500, 1.544 1.373, 1.433, 1.395 
0. 020 ，0. 020 ，0. 020 ， 0.030，0. 031，0. 030， 0. 023 ，0. 023 ，0. 023 ， 
040371 一 IC10 一 
0. 020，0. 019，0. 019 0.031，0. 029，0. 031 0. 024 ，0. 022 ，0. 023 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 
0.093 ，0. 096，0.093， |0. 008 7 ,0. 009 4,0. 009 3 ， 
0613263 一 DD402 未 检 出 ， 未 检 出 ， 

















未 检 出 ， 未 检 出 





0.094, 0.094, 0.092 


0. 009 0,0.009 2 
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( 续 ) 
ey 标准 值 Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm Nb 316. 340nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 5 大 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 值 (9 测量 值 (% ) 平均 值 (% ) 测量 值 (% ) 

0. 098 ，0. 100 ，0. 099 ， 0. 198 ，0. 198 ，0. 206 ， 0. 107，0. 110 0. 109 ， 
0613263 +1| 一 | DD402 | +0.10 
0. 101, 0. 100 0.207, 0. 189 0. 109, 0. 109 
0. 492 ，0. 491 ，0. 505 ， 0. 606 ，0. 608 ，0. 615 ， 0. 502, 0. 502 ，0. 511 ， 
0613263 +2| 一 | DD402 | +0.50 
0. 496, 0. 492 0. 490 0. 600，0. 606 0.605 0. 497，0. 500，0. 501 
， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
焊丝 _ 0 0. 004 9，0. 006 4，0. 006 3， 
0613955 = 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
HGH3113 ta 0.006 4, 0.006 9, 0.005 8 
未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
焊丝 0. 102 ，0. 100 ，0. 100 ， 0. 112 ，0. 097 ，0. 099 ， 0. 107, 0. 106, 0. 108 ， 
0613955 +1| 一 +0.10 
HGH3113 0. 103, 0. 097, 0. 100 0. 100, 0.096, 0. 102 0. 109, 0. 104 ，0. 104 
焊丝 5. 033 ，4. 995 ，5. 041 ， 5. 006，5. 040 ，5. 001 ， 5. 008 ，5. 061 ，4. 996 ， 
0613955 +2| ”一 +5. 00 
HGH3113 5.041, 5.036, 4.976 4.983, 4.967, 4.982 5.001, 4.988, 5.012 
0. 077，0. 074 ， 0. 428 ，0. 427 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
0609202 = K417 
0. 075 ，0. 077 0.416, 0.422 未 检 出 ， 未 检 出 
Thermo IRIS 型 仪器 测量 Nb 的 准确 度 、 精 密度 试验 的 统计 结果 见 表 14-15。 
表 14-15 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Nb 的 准确 度 、 精 密度 试验 的 统计 结果 
Nb 309. 418nm Nb 313. 079nm Nb 316. 340nm 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 / i | ee 
i ， 平 挫 RSD 平均 值 RSD 平 挫 RSD 
液 编号 | 质 编号 牌号 | 加 入 值 (% ) 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
D379 “|GH4169 化 学 | ”GH4169 5. 09 5. 090 0. 39 5. 102 0. 24 5. 084 0. 59 
D379 - 、 
lS GH4169 化 学 | GH4169 2. 545 2.571 1.94 2. 588 1.48 2. 553 1. 43 
‘8 
A8 -1 
D135 GH3039 1.11 1. 103 1. 54 1. 154 1.52 1. 077 1. 27 
H39 
GBW01641 
D384 K418B 2. 15 2. 134 2. 64 2. 210 2. 19 2. 113 2. 00 
镍 基 高 温 合金 
153 
D173 H43 高 温 近 GH43 0.78 0.772 0. 95 0. 955 0. 777 1.21 
Ti 2. 25% 
合金 598 
D107 110# 近 110# 0. 15 0. 145 1.35 0.234 | 含 下 1.07%| 0.143 1. 69 
206Cr18 Ni20 | Cr18Ni20Mo 
D220 0.91 0. 892 1. 55 0. 890 0. 97 0. 885 0. 58 
Mo2Cu2Nb 2Cu2Nb 
AS -2 
D134 GH2036 0. 39 0.515 | 含 V1.21%| 0.327 1.52 0. 372 1. 58 
GH36 
D400 “| DZ125 化 学 DZ125 0. 020 17.78 0.348 ”| 舍 Ti3.42%| 0.014 5. 83 
042469 一 新 单 唱 合金 一 0. 521 1. 02 0. 539 1. 10 0. 547 1. 32 
038935 一 DD6 1.016 1.77 1.013 1.74 1. 008 2. 03 
032725 一 K4002 一 0.002 2 20. 55 0.156 | 含 Ti1.6%| 0.0099 9.37 
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( 续 ) 
Nb 309.418nm Nb 313.079nm Nb 316. 340nm 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 / i a ee 
i i 平 蕉 RSD 平 共 RSD 平 共 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 加 入 值 (% ) 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) 
040736 In713C ee 0. 042 1. 94 0.515 | 含 Td4.8% | 0.037 13. 70 
2.81 4. 57 
040736 In713C +0. 10 0. 139 回收 率 0.623 | 含 Td4.8% | 0.141 可 收 率 
97.0 104.0 
1.82 2. 08 
040736 In713C +0. 20 0. 238 回收 率 0.729 | 含 Td4.8% | 0.246 可 收 率 
98.0 104.5 
044823 RC26 = 1.601 1.51 1. 579 1.31 1. 541 1. 26 
041694 K418C > 2. 298 1.56 2. 358 1.34 2. 295 1. 40 
040862 FGH96 ee 0. 805 1.91 1. 130 三 0. 810 1. 55 
041805 InCo718 = 5. 045 1.72 5. 067 2. 08 4. 988 1. 84 
040733 Ni 基 合 金 一 0. 945 6.20 1. 203 一 0. 979 4. 85 
041276 RC26y 二 1. 404 1. 48 1.514 1. 45 1. 406 1. 52 
040371 IC10 ee 0. 020 2. 63 0. 030 2. 69 0. 023 2.75 
0613263 DD402 未 检 出 一 0. 094 一 未 检 出 一 
1. 14 1.01 
0613263 +1 DD402 +0. 10 0. 100 回收 率 0. 200 一 0. 109 可 收 率 
100.0 101.0 
1. 13 0. 94 
0613263 +2 DD402 +0.50 0. 494 回收 率 0. 607 一 0. 502 可 收 率 
98.8 100.4 
焊丝 
0613955 一 未 检 出 一 未 检 出 一 0. 0062 11.3 
HGH3113 
2. 06 5.74 1. 94 
焊丝 
0613955 +1 +0. 10 0. 100 回收 率 0. 101 回收 率 0. 106 可 收 率 
HGH3113 
100.0 101.0 99.8 
0.55 0.51 0. 52 
焊丝 
0613955 +2 +5.00 5. 020 回收 率 4. 997 回收 率 5. 011 可 收 率 
HGH3113 
100. 4 99.9 100.1 
0609202 K417 0. 076 1.98 0. 423 1.30 未 检 出 一 















































由 表 14-14 和 表 14-15 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Nb 309. 418nm 处 (V 含量 小 于 








0.1% 时 ) 测量 高 温 合 金 中 Nb 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 标 准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 


致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Nb 元 素 含 量 
回收 率 范 围 为 97.0% ~100.4% ，RSD 小 于 6.20% ; 当 Nb 元 素 含 量 























范围 在 0.10% ~1.00% 时， 
范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 
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回收 率 为 100.4% ，RSD 小 于 2. 64% 。 准 确 度 和 精密 度 符 合 分 析 要 求 。 

日 此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Nb 313. 079nm 处 〈T 含量 小 于 0.1% 时) 测量 高 温 合金 中 Nb 元 
素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 
加 入 值 基本 一 致 。 当 Nb 元 素 含 量 范围 在 0.10% ~ 1.00% 时 ， 回 收 率 为 101.0% ，RSD 小 于 
5.74% ; 当 Nb 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 为 99. 9% ，RSD 小 于 2. 19% 。 准 确 度 
和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 

用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Nb 316. 340nm 处 测量 高 温 合金 中 Nb 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 标准 物 
质 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Nb 
元 素 含量 范围 在 0. 10% ~ 1. 00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 99. 8% ~ 104.5% ，RSD 小 于 4.85%; 当 Nb 
元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回 收 率 为 100. 1% ，RSD 小 于 2. 03% 。 准 确 度 和 精密 度 符 合 
分 析 要 求 。 由 此 可 见 ， 应 采用 Nb 316. 340nm 进行 高 温 合金 中 Nb 的 测量 ， 也 可 用 Nb 309. 418nm 
处 〈V 含量 小 于 0.1% 时 ) 或 Nb 313. 079nm 处 〈TTi 含量 小 于 0.1% 时 ) 进行 Nb 的 测量 。 由 准确 
度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~5.0% 的 Nb 元 
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由 表 14-12 ~ 表 14-15 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.10% ~5.0% 
的 Nb 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 
说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~5.0% 的 Nb 元 素 的 测定 。 

















14.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


























用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 深 液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 14- 16。 
表 14-16 三 台 仪 器 测量 Nb 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY 170 PE OPTIMA Thermo IRIS 
Nb 316. 340nm 0. 010 一 0.008 5 
检 出 限 (DL) (%) Nb 309. 418nm 一 0. 011 0.013 
Nb 313. 079nm 一 0.009 8 0.008 9 




















由 表 14-16 可 以 看 出 ， 基 体 匹 配 工作 曲线 法 测定 Nb 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.013% ， 约 为 高 
温 合 金 中 Nb 元 素 最 低 检 测 质 量 分 数 0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 
低 至 0. 10% 的 Nb 元 素 。 





14.3 小 结 











分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Nb 309. 418nm、Nb 313.079nm、Nb 316. 340nm 、Nb 269. 074nm、Nb 292. 781nm 等 五 条 分 析 线 的 
光谱 干扰 情况 ， 研 究 结果 表明 ， 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Nb 316. 340nm 没有 光谱 干扰 ， 
可 以 采用 Nb 316. 340nm 进行 高 温 合金 中 Nb 元 素 的 测量 。 由 于 PEOPTIMA 没有 此 谱 线 ， 可 用 
Nb 309. 418nm 处 (V 含量 小 于 0.1% 时 ) 或 Nb 313.079nm 处 〈 焉 含量 小 于 0.1% 时) 进行 高 温 
合金 中 Nb 元 素 的 测量 。 

研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 洲 解法 和 氢 氟 酸 洲 解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Nb 的 影 
响 ， 研 究 结果 表明 ， 用 氢 氟 酸 洲 解 样品 的 分 析 结 果 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 大 部 分 含 










































































3 了 72 









































Nb 元 素 的 高 温 合金 ， 氨 氟 酸 溶解 法 测 得 的 数据 较 王 水 溶解 法 高 ， 因 此 测量 高 温 合 金 中 Nb 时 应 用 
氨 氢 酸 溶解 法 。 





























在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~7.00% 间 Nb 元 素 基 体 匹 
配 工 作曲 线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 8 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 合成 涂 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Nb 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~5.0% 的 Nb 元 素 ， 准 确 
度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 结 果 均 小 于 0.013% ， 因 此 用 此 
方法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 1% 的 Nb 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 氧 氟 酸 洲 解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Nb 309.418nm 处 〈V 含 
量 小 于 0.1% 时 ) 、Nb 313.079nm 处 (Ti 含量 小 于 0.1% 时 ) 和 Nb 316.340nm 处 准确 、 可 靠 地 
测定 镍 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~5. 0% 的 Nb 元 素 。 

































































第 15 草 旬 基 、 铁 刍 基 高 温 合金 中 健 元 素 的 测定 


15.1 实验 部 分 


15.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 


(1) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 


点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 




















(2) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 人 人 射 功率 
1 300W， 反 射 功率 小 于 10W,， Se 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 











SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 
(3) Thermo 公司 IRIS ne 本 型 ICP - 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12 

















积分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 
AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 入 射 功 率 
L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 





这 ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 


2. 试剂 





除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 高 纯 水 或 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 
水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶 

















液 ) 。 
盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 : p 约 1.42g/mL。 


氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 
盐酸 1 十 1 O 





























氢 氧 化 钠 溶液 : 200g/L (贮存 于 塑料 瓶 中 ) 。 








硅 标 准 溶液 A: 约 0.5mg/mL。 配 制 方法 : 
聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 用 水 溶解 。 加 入 2mL 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) ， 移 入 塑料 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 

















称 取 5. 06g 硅 酸 钠 (Na,Si0; . 9H,0) 于 250mL 











800mL， 放 置 72h， 过 滤 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 
中 。 其 准确 浓度 按 HBZZ 5218. 6 一 2004 中 4.9 
标定 。 
硅 标 准 溶液 B; 约 0. lmg/mL。 配 制 方法 : 

















加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
硅 标 准 溶液 C: 约 0. 0lmg/ mL, 配制 方法 : 

















加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 
包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 

















用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 后 立即 移入 干燥 的 塑料 瓶 
和 HB/Z 5218. 5 一 2004 中 6.3 用 高 氧 酸 脱水 重量 法 














移 取 20. 00mL 硅 标 准 溶 液 A 至 100mL 容量 瓶 中 ， 
多 。 

移 取 10. 00mL 硅 标准 溶液 B 至 100mL 容量 瓶 中 ， 
全 ] 。 
称 取 0.254g 氧化 包 (一 0,， 质 量 分 数 不 小 于 

















99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 
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1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


15.1.2 分 析 线 
分 析 线 为 Si 251. 611nm。 
15.1.3 样品 溶液 配制 


当 试 样 中 硅 元 素 的 质量 分 数 在 0.01% ~ 1.40% 时 ， 称 取 0. 20g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 0. 000 
lg。 当 试 样 中 硅 元 素 的 质量 分 数 在 0.05% ~ 1.40% 时 ， 也 可 称 取 0. 10g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 
0. 000 lg。 

1. 当 称 取 0. 20g 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 的 配制 

将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 
(温度 不 高 于 60% ) 水 浴 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、4g 柠檬 酸 ， 低 温 (温度 不 高 于 
60% ) 水 浴 加 热 1h， 冷却 后 移入 50mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 如 有 沉淀 应 干 过 
滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 此 样品 液 可 用 于 高 温 合金 中 硼 元 素 ( 见 第 3 章 ) 的 测定 。 

2. 当 称 取 0. 10g 高 温 合金 样品 时 的 样品 溶液 的 配制 

将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 
(温度 不 高 于 60% ) 水 浴 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 (温度 不 高 于 
60% ) 水 浴 加 热 1h， 冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉 演 应 干 过 
滤 。 

























































































































































































说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠 榜 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠 榜 酸 相同 。 
2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 ) 、 钴 ( 见 第 6 章 )、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈( 见 第 9 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 
13 章 ) 、 锯 〈 见 第 14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 )、 钛 ( 见 第 17 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 ) 、 钳 〈( 见 第 22 章 ) 元 素 
的 测定 。 


15.2 结果 与 讨论 





















































15.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 硅 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 
元 素 溶 液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 
浓度 见 表 15-1。 

2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Si 的 光谱 干扰 ”将 表 15-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTIVA 
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的 高 温 合金 各 牌号 和 


表 15-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 

试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / (mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01，0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0. 01, 0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1l~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb -1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 )，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S0, 10% (体积 分 数 ) 

HsPO04 -1 H3PO， 5% (体积 分 数 ) 

柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20 ，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20 ，100 











型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 Si 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 
长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 全 加 放大 处 
理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 
4 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Si 的 光谱 干扰 情况 见 表 15-2。 








图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 波 





表 15-2 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Si 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 






























































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































| 共存 元 素 人 Si 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范 围 (%) 212. 412 251. 611 288. 158 
Al 0.05 ~7 “| 背景 干扰 小 ，Al1 0. 1 以 下 可 用 了? 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 加 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 日 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 昌 
Co 0.1~16 可 用 可 用 
本 Cr 288. 186 谱 线 干扰 ， 
站 于 me Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 | 背景 干扰 小 ，Cu 0. 1 以 下 可 用 可 用 日 
0. 05 ~ 10， 
Fe Fe 基体 可 用 可 用 虽 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Mn 0.01~15 可 用 可 用 
本 1 Mo 212. 409 谱 线 干扰 严重 ， Mo 251. 611 谱 线 干扰 ， Mo 288. 137 谱 线 干扰 ， 
Mo 0. 002 以 下 可 用 Mo 0. 1 以 下 可 用 Mo 0. 1 以 下 可 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 加 
Ni 基体 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 一 一 一 
让 Ta 重 闭 峰 谱 线 干扰 ， 可 用 Ta 288. 160 谱 线 干扰 严重 ， 
Ta 0.1 以 下 可 用 不 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 四 
和 本 V 212. 402 谱 线 干扰 ， 可 用 V 288. jh 
V0.1 以 下 可 用 V 0.01 以 下 可 
Ww 0.1~16 可 用 可 用 W 重 闭 峰 ，W 0. 1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 加 
Zn 0.01 ~0.1 | 背景 干扰 小 ，Zn 0.1 以 下 可 | 
二 Zr 288. 147 谱 线 干扰 ， 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 Zz 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 日 
硝酸 试剂 可 用 可 用 日 
氢 氟 酸 试剂 可 用 可 用 日 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 日 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 日 
@ 当 高 温 合 金 中 共存 元 素 Al 质量 浓度 在 0. 1mg/mL 以 下 时 对 Si 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 
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(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Si 的 光谱 干扰 ”将 表 15-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 5i 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫 拉 图形。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 县 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Si 的 光谱 干扰 情况 见 表 15-3 。 


表 15-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Si 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 





































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































有 共存 元 素 人 Si 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范 围 (%) 212. 408 251.611 288. 158 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 忆 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 四 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 日 
Co 0.1~16 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 四 
Fe ee ， |。 背景 干扰 小 ，Fe 基 匹配 背景 干扰 小 ，Fe 基 匹 配 彰 景 干扰 小 ，Fe 基 匹 配 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 已 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Mn 0.01~15 可 用 可 用 
要 ee Mo 重 倒 峰 光 谱 干 扰 ， Mo 重 释 峰 光 谱 干 扰 ， Mo 光谱 干扰 ， 
Mo 0. 05 以 下 可 用 Mo 0. 10 以 下 可 用 Mo 0. 1 以 下 可 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 
Ni 基体 背景 小 ，Ni 基 匹 配 背景 小 ，Ni 基 匹 配 加 
Si 0.05 ~1 一 一 二 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 Ta 重 麦 峰 干扰 严重 ， 不 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 |V 谱 线 干扰 ，V 0. 05 以 下 可 用 可 用 背景 干扰 小 ，V 0. 1 以 下 可 用 
0.1 ~16 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 四 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 四 
硫酸 试剂 可 用 可 用 日 
盐酸 试剂 可 用 可 用 日 
硝酸 试剂 可 用 可 用 加 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 月 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 日 
(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 





元 素 Si 的 光谱 干扰 ”将 表 15-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 日 溶液 在 Thermo IRIS 
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Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Si 三 条 分 析 i 





描 图 形 进行 适当 全 加 放大 人 处 型 




















近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 
谱 干 扰 情 况 见 表 15-4。 


表 15-4 ”高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Si 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 











普 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 Ss， 获 得 以 分 析 波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 





金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Si 的 光 



























































































































































































































































































































































































































































































































































































































































加 共存 元 素 含 Si 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 
量 范 围 (%) 212. 412 251. 611 288. 158 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 9 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 9 
Co 0.1~16 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 Cr 288. 188，Cr 0. 1 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 背景 干扰 ，Cu 0. 1 以 下 可 用 可 用 吕 
0.05 ~ 10， 可 用 可 用 
人 Fe 基体 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 四 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~ 15 可 用 可 用 
Mo 212. 410 光谱 干扰 严重 ， Mo 251. 611 光谱 干扰 ， 
Mo 0.1~12 
Mo 0.01 以 下 可 用 Mo 0.05 以 下 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 
Si 0.05~1 本 一 一 
Ta 212. 413 光谱 干扰 严重 ， 可 用 Ta 288. 158 光谱 干扰 ， 严 重 ， 
有 入 Ta 0.01 以 下 五 Ta 0. 05 以 下 可 月 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 
V 212. 403 光谱 干扰 ， V 288. 126 光谱 干扰 ， 
V 0.05~5 可 用 
V 0.1 以 下 可 用 V0.1 以 
二 导 靖 用 W 288. 157 光谱 干扰 ， 
一 口 口 
W 0.1 匹配 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 9 
加 Zn 251. 596 光谱 干扰 ， 
Zn 0. 01 ~0.1 可 用 9 
Zn 0.1 以 下 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 背景 干扰 小 ，Zr 0. 1 以 下 可 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 月 
氧 氟 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 月 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 Si 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 “将 表 15-2 ~ 表 15-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
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况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Si 元 素 各 分 析 谱 线 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 15-5。 


表 15-5 各 仪器 对 Si 元素 的 光谱 干扰 研究 小 结 



















































































Si 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
212. 41 251.611 288. 158 
HJY ACTIVA Mo 干扰， 不 可 用 可 用 Ta 不 可 用 ，V 0. 01 以 下 可 
Mo 0.05 以 下 可 用 ， Mo 0. 1 以 下 可 用 ， Mo 0.1 以 下 可 用 ， 
PE OPTIMA 
Fe、Ni 基 匹 配 Fe、Ni 基 匹 配 Fe 基 匹 配 ，Ta 不 可 用 
Mo 0.01 以 0.1Lb 
Thermo IRIS Mo 0. 05 以 下 可 用 C0:1 以 可用， 
Ta 0.01 以 下 可 用 Ta 不 可 用 ,，W 0.1 匹配 























由 表 15-5 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Si 251. 61lnm 的 光谱 干扰 较 
小 ， 因 此 可 以 采用 Si 251. 611nm 进行 钊 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 Si 元 素 的 测量 ,但 需要 对 样品 中 
的 Fe 基 和 Ni 基 进 行 匹配 。 


15.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 深 解 ， 深 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 洲 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0.100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 和 适量 Si 元 素 标 准 溶 液 和 镍 基体 溶 
液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 15-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 
算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL)， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶 液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Si 元 素 标准 洲 液 和 镍 基 
体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 15-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ mL 
计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ” 按 氧 氛 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
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理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Si 元 素 标准 溶 
液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 15-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 





Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 





























表 15-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Si、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Si (%) Ni (%) 
Sl 0 60 
K2 0. 05 60 
Kl 0. 50 60 
S2 1.00 60 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 





仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 


谱 线 : Si 212. 412nm 和 Si 251. 61 
积分 时 间 : 2s。 


lnm。 


(2) 王 水 浴 解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 浴 液 中 分 析 元 素 ， 用 王 水 溶解 法 工作 曲线 游 


液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 测 量 王 
-作曲 线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 








(3) 硫酸 溶解 法 工 














用 硫酸 溶解 法 


水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Si 元素， 分析 结 果 见 表 15-7。 





工作 曲线 溶 





液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Si 元素， 分 析 结 果 见 表 15-8。 
(4) 氧 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧 氢 酸 瓷 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 氧气 酸 
曲线 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Si 元素， 分 析 结 果 






































溶解 法 工作 























见 表 15-7。 
表 15-7 王 水 溶解 法 和 和 氢 氟 酸 溶解 法 在 Si 212. 412nm 和 Si 251. 61lnm 处 测定 Si 元 素数 据 比 较 
、 、 标准 物 王 水 溶解 法 测量 % 酸 溶解 法 测量 值 (% 
测试 溶 标准 物 合金 ee 也 水 溶 坚 法 I 量 值 ( 6 ) ES \ 酸 溶解 法 I 量 值 ( wo ) 
上 帆 失 仔 
沪 编 吨 篇 吨 [=i 
液 编号 | 质 编 号 牌号 值 (%)| Si212.412nm Si 251. 611nm Si212.412nm | Si251.6llnm 
A2 -2 
D133 人 CH4033 | 0.37 0.413 ，0. 402 0.411，0. 404 0.469, 0.450 |0.470, 0.454 
A5 -2 
D134 i GH2036 | 0. 626 0.719 ，0. 654 0. 714, 0. 706 0.712, 0.713 |0.719, 0.705 
A8 -1 
D135 i GH3039 | 0.63 0. 843 ，0. 803 0. 696, 0. 680 0.753, 0.752 |0.729, 0.739 
A42 
D139 i CH105 | 0. 195 0. 365 ,0. 334 0. 274, 0. 277 0.390, 0.399 |0.316, 0.316 
A35 
D143 eg CH4169 | 0.2 0.271，0.281 0.214，0. 220 0.329, 0.321 |0.282, 0.276 
A43 0.246, 0.242, |0.165, 0.165, 
D144 CH4220 | 0.062 0. 235, 0. 229 0. 140, 0. 147 
H220 0.252, 0.266 |0.182, 0.190 














































































































( 续 ) 
ee 2 标准 物 E 水 溶解 法 测量 值 ( % 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% 
测试 济 | 标准 物 | 合金 | 质 推荐 0 是 

碳 推 存 
沪 编 呈 编导 st 
流光 本 | 大 央 全 牌号 (%)) Si212.412nm Si 251. 611nm Si212.412nm | Si251. 61lnm 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 | 0.719 0. 836 ，0. 733 0. 792, 0. 818 0.910, 0.876 |0.873, 0.846 
合金 GH302 
151 -2 
D172 | GH49 镍 基 | GH4049 > 0.217, 0.218 0. 126, 0. 125 0.236, 0.247 |0.160, 0.178 
高 温 合 金 
157 
D174 | H37 高温 | GH4037 0.4 0. 516 ，0. 525 0. 479 ，0. 483 0.558, 0.551 |0.515, 0.506 
合金 617 
160 
D177 | H44 高 温 | GH3044 | 0.29 0. 364 ,0. 350 0. 355 ,0. 363 0.411, 0.412 |0.386, 0.396 
合金 868 
205 
D219 ”和 忽 镍 基 高 温 合 GH1140 | 0.35 0. 429 ，0. 439 0. 401, 0. 413 0.496, 0.478 |0.464, 0.439 
金 GH140 
215 
D226 ”和 忽 镍 基 高 温 合 GH1035 0.8 0. 843 ,0. 885 0. 841 ，0. 876 0.862, 0.886 |0.890, 0.895 
金 GH35 -1 
6925 
D245 ii GH3030 | 0. 811 0. 901 ，0. 737 0. 885 ,0. 870 0.922, 0.921 |0.938, 0.924 
6952 
D257 GH3128 | 0.68 0.903 ,0. 841 0.754，0. 718 0.929, 0.985 |0.811, 0.856 
GH128 
67 -10 
D317 K403 0. 066 0. 173 ，0. 180 0. 107, 0. 108 0.220, 0.221 |0.160, 0.163 
K3 钊 铬 钴 钢 
97 三 列 
D321 和 K405 一 0.213 ，0. 189 0. 134，0. 137 0.242, 0.259 |0.180, 0.192 
A1021 
D340 GH2132 | 0.26 0. 350 ,0. 341 0. 330 ，0. 328 0.403, 0.405 |0.381, 0.379 
GH132 -32 -4 
D356 | IN738 -1 K438 一 0. 176 ，0. 124 0. 118 0.116 0.208, 0.212 |0.166, 0.170 
GBWO1641 
D384 a K418B | 0.249 0. 434 ，0. 405 0. 338, 0. 341 0.451，0. 448 |0.375, 0.378 
镍 基 高 温 合 金 
D400 | DZ125 化 学 | DZ125 0. 06 0. 180 ，0. 173 0. 101，0. 102 0.223, 0.224 |0.154, 0.155 
GH4169 0.191, 0.218, |0.142，0. 170 
D379 、 GH4169 | 0.084 0. 180 ,0. 179 0.118, 0.119 
化 学 0.195, 0.223 |0.144, 0.177 
M002 -1 MO02 一 0. 129，0. 114 0. 103 ，0. 100 0.180, 0.170 |0.149, 0.139 
030088 一 DZ4 二 0. 188 ，0. 172 0. 113 ，0. 112 0.197, 0.202 |0.136, 0.141 
030183 一 K424 一 0. 168 ，0. 156 0. 093 ，0. 093 0.174, 0.170 |0.111, 0.110 
030622 一 IC6 = 0. 404 ，0. 405 0. 152, 0. 154 0.450, 0.478 |0.175, 0.188 
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( 续 ) 
Re 到 标准 物 E 水 溶解 法 测量 值 (% 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% 
测试 济 | 标准 物 。| 合金 | 质 推荐 0 和 是， 
质 推荐 
沪 编 喇 编 呈 it 
收入 守 | 以 岗 呈 租 苇 | 值 (%j| si2l2.412mm Si 251. 611nm Si 212. 412nm | Si 251. 61lnm 
032725 一 K4002 | 一 0.106，0.095 0.077，0. 075 0.130, 0.129 |0.094, 0.096 
034532 = K418 0. 198 ,0. 197 0. 109, 0. 108 0.212, 0.207 |0.130, 0.122 
0.987, 0.995, |0.949, 0.968, 
036764 Ee GH3044 | 一 0.937，0.911 0. 898, 0. 874 
0.967, 0.936 |0.927, 0.889 
037103 三 K423 二 0.279，0.260 0. 139, 0. 131 0. 301, 0.296 |0.152, 0.153 
037935 = DZ22 = 0. 104, 0. 100 0. 100, 0. 105 0.117, 0.124 |0.109, 0.115 
038916 EE cH710 | 一 0.151，0. 143 0. 094，0. 095 0.168, 0.111 |0.166, 0.108 
038936 DD6 到 0.164，0. 132 0. 072, 0.074 0.201, 0.206 |0.102, 0.106 
0.217, 0.210, |0.142, 0.134, 
040371 一 IC10 加 0. 188, 0. 166 0.114, 0.111 
0.208, 0.210 |0.133, 0.138 
0.158, 0.153, |0.099, 0.094, 
040736 Im13C | 一 0. 151, 0. 125 0. 082, 0. 078 
0.158, 0.162 |0.098, 0.099 
041670 一 DD3 一 0.167，0. 149 0. 097, 0. 084 0.170, 0.176 |0.105, 0.110 
041805 EE Inco718 | 一 0. 242, 0. 226 0. 192, 0. 189 0.266, 0.261 |0.215, 0.207 
042471 一 单 晶 合金 | 一 0. 248 ,0. 208 0. 134, 0. 134 0.273, 0.271 |0.168, 0.154 
0. 205 ,0. 208， 
043409 一 cH742 | 一 0. 188, 0. 161 0. 097, 0. 095 0.119, 0.119 
0. 223 
0. 107, 0.096， | 0.093, 0.077, 
044823 一 冰 C26 | 一 0.151, 0.129 “|0.120, 0.101 
0. 101, 0. 103 0. 086 ,0. 090 
0.491, 0.481, |0.481, 0.488， 
GHl88 三 cH5188 | 一 0. 281 0. 221 
0.465, 0.465 |0.482, 0.479 
cHI140| ”一 GHI140 | 一 0. 449,0. 365 0. 403 ,0. 412 0.452, 0.457 |0.415, 0.415 
0.245, 0.250, |0.215, 0.219, 
0608219| ”一 M509 | 一 0.214, 0. 204 0. 205, 0. 199 
0.262, 0.260 |0.226, 0.224 
0609202| ”一 K417 一 0.201，0.210 0. 143 0. 146 0.226, 0.222 |0.166, 0.170 
0610072| ”一 cH710 | 一 0. 204, 0.216 0. 141, 0. 156 0.214, 0.203 |0.164, 0.155 
0612131| ”一 GH720Li | 一 0. 141, 0. 157 0. 101 0.183, 0.180 |0.128, 0.126 
0.337, 0.347, |0. 194, 0.193, 
0613263| ”一 pp402 | 一 0. 333, 0. 340 0. 170, 0. 170 
0.336, 0.341 |0.194, 0.196 
焊丝 0.925，0.976， |0.714，0.757， 
0613955| ”一 二 1. 049 ,0. 993 0. 740, 0.725 
HGH3113 0.965，0.984 |0.740, 0.751 
生生 





以 得 到 更 好 的 分 析 





由 表 15-7 可 以 看 出 ， 


寻 四 








氧气 酸 溶解 法 溶解 样品 时 得 到 的 Si 元 素 的 含量 较 王 水 溶解 法 稍 高 ， 可 
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是 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 认 为 氢 氟 酸 溶解 方法 能 够 将 钊 基 、 铁 镍 





基 高 温 合金 中 Si 元 素 更 完全 溶解 到 洲 液 中 ， 因 此 应 用 氢 氟 酸 溶解 方法 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 


金 中 Si 元素。 
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表 15-8 硫酸 溶解 法 在 Si 212. 412nm 和 Si 251. 611nm 处 测定 Si 元 素 的 含量 


Si 测量 值 (% ) 





























样品 溶液 样品 溶液 处 理 方 式 
Si 212.412nm Si 2$1. 611nm 
试剂 空白 溶液 1.314 1.276 人 硫酸、 磷酸 试剂 空白 溶液 
Ni 基 试 剂 空白 溶液 1.019 0. 991 60% Ni， 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 处 理 
H37 高 温 合金 标准 物质 ，Si 标准 物质 推荐 值 
D174 3. 177 3. 248 ey 
0. 40% ， 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 处 理 














由 表 15-8 可 以 看 出 ， 硫 酸 溶解 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 样品 时 ,试剂 空 日 溶液 中 有 大 量 的 Si 
元 素 ， 因 此 硫酸 溶解 法 不 适宜 测定 名 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Si 元 素 。 


15.2.3 样品 溶解 试验 


1. 工作 条 件 

仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 

积分 时 间 : 3s。 

测量 方式 : mean 方式 ，5 像素 点 。 

谱 线 : Si 251. 611nm 和 Si 288. 158nm。 

2. 工作 曲线 溶液 配制 

称 取 纯 Ni 各 0.100 0g 置 于 4 个 100mL 聚 四 气 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝 
酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1.5mL 氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 加 热 (温度 不 高 于 
60% ) 2h 或 室温 放置 2h， 溶解 完 全 后 冷却 ,移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 在 容量 瓶 中 分 别 加 
和信 适量 Si 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 $i 的 含量 同 表 15-9 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 和 定 容 。 


















































表 15-9 Ni 基体 测试 溶液 中 Si 的 含量 














测试 溶液 编号 Si (%) 
Sl 0 
K2 0. 05 
Kl 0. 50 
S2 1. 00 





3. 氢 氟 酸 加 入 量 试验 

(1) 测试 溶液 的 配制 ” 称 取 D379 、D355 、D220 标准 物质 各 0. 100 0g 置 于 若干 个 100mL 聚 
四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 1$mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 涂 解 完 全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 将 
各 标准 物质 分 成 A、B、C、D 4 组 ,分 别 加 入 10、20、30、40 滴 氧 气 酸 ， 加 热 (电炉 温度 不 高 
于 60%C ) 1h， 溶解 完 全 后 冷却 ， 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 。 

(2) 测量 用 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 Si 元素 ,分 析 结 果 见 表 15-10。 



































324 


表 15-10 不 同 氨 氟 酸 加 入 量 对 Si 元 素 的 影响 





















































































































































测试 溶 标准 物 标准 值 惫 组 测量 结果 ( % ) 
液 编号 质 编 号 (% ) Si 251. 611nm Si 288. 158nm 
A 组 -10 滴 HF 0. 102, 0. 103 0. 097 ,0. 099 
B 组 -20 滴 HF 0. 108, 0. 106 0. 102 ，0. 097 
D379 GH4169 化 学 0. 084 - - 
C 组 -30 滴 HF 0. 108, 0.112 0. 095, 0. 101 
D 组 -40 滴 HF 0. 109, 0. 105 0. 104, 0. 096 
A 组 -10 滴 HF 1.282, 1.301 1. 284, 1.281 
B 组 -20 滴 HF 1.350, 1.314 1.347, 1. 321 
D355 GH140 -6 1.33 
C 组 -30 滴 HF 1.315, 1.346 1. 318, 1. 333 
D 组 -40 滴 HF 1.321, 1.343 1.318，1. 327 
A 组 -10 滴 HF 1.376, 1.398 1. 379, 1. 395 
206Crl8Ni B 组 -20 滴 HF 1.380, 1.399 1.379, 1. 370 
D220 1.42 - - 
20Mo2Cu2Nb C 组 -30 滴 HF 1.405，1.380 1.378，1. 368 
D 组 -40 滴 HF 1.401, 1.389 1. 390, 1. 391 
由 表 15-10 可 以 看 出 ， 氢 氟 酸 加 入 量 为 20 ~ 40 滴 时 ， 高 温 合金 中 Si 的 溶解 比较 完全 ， 因 此 
本 书 在 溶解 样品 时 加 入 氧 氛 酸 的 量 选 定 为 1.$mL ( 约 30 滴 ) 。 


4. 样品 溶解 时 间 的 确定 


(1) 测试 溶液 的 配制 


称 取 D379、D355 、D220 标准 物质 各 0. 100 0g 置 于 若干 个 100mL 聚 


四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1.5mLl 氧 
酸 、2g 柠檬 酸 ， 将 各 标准 物质 分 成 T-A、T-B、T-C、T-D、T-E、T-F、T-H 等 7 组 ,在 
不 同 温度 下 加 热 不 同时 间 ， 移 和 100mL 塑料 容量 瓶 。 
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(2) 测量 用 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 Si 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 15-11 。 
表 15-11 样品 溶解 时 间 试 验 
i ee 测量 % 
呈 二 | 标准 物质 编号 标准 售 (%)| 分 组 | 海 解 方式 “| 于 污浊 ee 
液 编 号 度 /%C Si 251. 611nm Si 288. 158nm 
T-A 加 热 0. 5h 40 0. 018 0. 024 
一 加 热 1h 41 0.017 0. 020 
a 一 加 热 2h 41 0.017 0. 022 
一 二 T-D 加 热 3h 39 0. 016 0. 021 
T- 放置 2h 19 0. 022 0. 025 
-了 放置 4h 18 0. 020 0. 022 
T- 放置 6h 19 0. 019 0. 021 
一 加 热 0. 5h 40 0. 119，0. 119 0. 113 ，0. 108 
下 = 加 热 1h 41 0. 121，0. 119 0. 111, 0. 108 
一 加 热 2h 41 0. 116，0. 116 0. 107, 0. 105 
D379 GH4169 化 学 0. 084 T-D 加 热 3h 39 0. 120, 0. 119 0. 110 ，0. 109 
一 放置 2h 19 0. 121, 0.112 0. 114, 0. 109 
-了 放置 4h 18 0. 118，0. 117 0. 110, 0. 108 
T-H 放置 6h 19 0. 116，0. 112 0.111, 0.112 










































































( 续 ) 

人 测量 值 (% ) 

测试 溶 a Ee a 、 | 溶液 温 

a 标准 物质 编号 标准 值 (%)| 分 组 溶解 方式 . 

液 编号 大/C Si 251. 611nm Si 288. 158nm 
T-A 加 热 0. 5h 40 1. 354 ，1. 426 1.425，1. 433 
T-B 加 热 1h 41 1. 373 ，1. 429 1.409, 1.441 
T-C 加 热 2h 41 1. 423, 1.431 1.439 ，1. 453 

D355 GH140 -6 1.33 T-D 加 热 3h 39 1.441, 1.419 1.448 ，1. 417 
T-E 放置 2h 19 1. 422 ，1. 397 1. 446 ，1. 446 
T-F 放置 4h 18 1. 417 1. 447 
T-H 放置 6h 19 1. 393 ，1. 423 1.386，1. 445 
T-A 加 热 0. 5h 40 1. 489 1.492 
T-B 加 热 1h 41 1. 468 1. 477 
T-C 加 热 2h 41 1.476 1.516 

206Cr18Ni20 
D220 1.42 T-D 加 热 3h 39 1. 506 1. 537 
Mo2Cu2Nb 

T-E 放置 2h 19 1. 500 1.517 
T-F 放置 4h 18 1. 490，1. 503 1.512, 1.502 
T-H 放置 6h 19 1. 467，1. 520 1.455, 1.524 











由 表 15-11 可 以 看 出 ， 以 上 几 种 溶解 法 差异 不 大 ， 











15.2.4 ” 硅 元 素 的 仪器 检 出 限 测量 


1. 工作 曲线 溶液 配制 

在 两 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 质量 浓度 为 0.01mg/mL 的 Si 标准 溶液 0、5. 00mL， 使 溶液 中 含 
Si 元 素 的 含量 分 别 为 0% 、0.05% (以 溶液 中 元 素 浓 度 为 1.00mg/mL 时 ， 元 素 含量 为 100% 计 
算 )， 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 工 作曲 线 溶液 分 别 记 为 S1 -Si、S2 - Si。 

2. 测试 溶液 的 配制 





在 100mL 容量 瓶 中 加 入 20mL 








3. 测量 
用 工作 曲线 溶液 绘 

















的 计算 见 表 15-12。 


判 工作 曲线 ， 
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-DLL 


党 











均 可 较 好 地 溶解 高 温 合 金 中 的 Si。 





酸 ， 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 测 试 溶液 记 为 HCl -20。 


在 三 台 仪 器 上 分 别 











则 量 10 次 HC1 - 20 溶液 ， 结 果 和 检 出 限 


表 15-12 Si 元 素 的 仪器 检 出 限 














仪器 Si (% ) (251.611nm) 
HJY ACTIVA 0. 000 36 
PE OPTIMA 0.000 5 
Thermo IRIS 0. 000 4 








由 表 15-12 计算 出 的 仪器 检 出 限 和 本 书 所 研究 的 Si 元 素 的 含量 范围 可 知 ， 所 研究 Si 元 素 的 





最 低 含量 在 Si 元 素 的 仪器 检 出 限 的 10 倍 以 上 ， 因 此 ， 初 步 可 以 选择 Si 251. 611nm 做 为 分 析 谱 


线 。 
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15.2.5 基体 对 硅 准 确 度 的 影响 


1. 测试 溶液 的 配制 

称 取 0. 100 0g 牌号 为 CNK -7P、DD3 、GH742y、IC10 、GH4169 合金 的 样品 或 标准 物质 于 
150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 ， 加 
人 10mL 酒石酸 溶液 (200g/L) ， 水 浴 (温度 不 高 于 60%C ) 加 热 溶 解 ， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 
加 入 适量 Si 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Si 的 含量 同 表 15-13 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

2. 无 基体 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 4 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Si 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Si 的 含量 表 15-6 ( 按 元 
素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

3. 工作 条 件 : 同 15.2.3 步骤 1。 

4. 测量 

分 别 用 无 基体 工作 曲线 溶液 在 Si 251. 61lnm 处 测量 ,绘制 工作 曲线 ,测量 测试 溶液 ， 测 量 
结果 见 表 15-13。 
























































表 15-13 样品 测试 溶液 中 Si 的 测量 结果 



















































































合金 牌号 | 样品 测试 溶液 编号 | 加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 回收 值 (%) 
033211 -0 = 0. 093 ,0. 091 ，0. 088 一 
CNK -7P 033211 +1 +0.10 0. 198 0. 107 
033211 +2 +0.20 0. 304 0.213 
041669 -0 二 0. 068 ，0. 074 ，0. 067 一 
041669 +1 +0. 10 0. 172 0. 102 
DD3 
041669 +2 +0. 20 0. 300 0. 230 
041669 +3 +0. 40 0. 497 0. 427 
043409 -0 四 0. 069 ，0. 073 ，0. 076 二 
043409 +1 +0. 10 0. 179 0. 106 
GH742y 
043409 +2 +0.20 0. 283 0.210 
043409 +3 +0.40 0. 498 0. 425 
040370 -0 一 0.091 ，0. 087 ，0. 084 一 
040370 +1 +0.20 0. 294 0. 207 
IC10 
040370 +2 +0.40 0. 503 0.416 
040370 +3 +0. 80 0. 899 0. 812 
化 学 标 样 -0 0. 084 0. 094 ，0. 099 ，0. 094 = 
化 学 标 样 +1 0.084 +0. 10 0. 208 0. 112 
GH4169 
化 学 标 样 +2 0.084 +0.20 0. 307 0.211 
化 学 标 样 +3 0.084 +0. 40 0. 519 0. 423 
由 表 15-13 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 回 收 数据 与 加 入 值 差 异 不 大 ， 但 整体 偏 高 约 0.005% ~ 














0.03% ; GH4169 的 化 学 标 样 的 测量 结果 比 标准 物质 推荐 值 偏 高 0.012% 。 因 此 认为 用 无 基体 的 
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工作 曲线 测量 高 温 合金 中 的 Si 元 素 时 ， 数 据 稍 有 偏 高 ， 在 对 分 析 结 果 准 确 度 要 求 不 是 很 高 时 ， 
可 以 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 ， 但 对 分 析 结 果 准 确 度 要 求 很 高 时 ， 应 考虑 用 有 基体 的 工作 曲线 进 
行 测量 。 


15.2.6 ”两 种 工作 曲线 测定 高 温 合 金 中 硅 的 比较 


1. 工作 条 件 

同 15. 2. 3 步骤 1。 

2. 纯 Ni 中 Si 杂质 的 测定 

(1) 标准 溶液 的 配制 ” 称 取 纯 Ni 各 0. 100 0g 置 于 4 个 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 
20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. SmL 氧气 酸 、28g 柠檬 酸 ， 加 热 ( 温 
度 不 高 于 60% ) 1h 或 室温 放置 2n0， 洲 解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 在 容量 瓶 中 分 别 
加 入 适量 Si 标准 洲 液 ， 使 各 容量 瓶 中 Si 含量 分 别 为 0、0. 01 、0. 02 、0. 04% ， 定 容 。 

(2) 测量 在 ACTIVA 型 ICP -AFS 仪器 上 编制 分 析 方 法 ,方法 设 定 为 标准 加 入 法 ， 用 标准 
溶液 在 Si 251. 611nm 和 Si 288. 158nm 上 绘制 扫描 图 形 ， 并 在 扫描 图 形 上 设置 扣 背 景 位 置 。 用 标 
准 溶 液 进行 工作 曲线 的 绘制 ， 工 作曲 线 绘制 完成 后 ,仪器 给 出 纯 Ni 中 Si 的 含量 为 0. 035% 。 

3. 工作 曲线 溶液 配制 

(1) 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 溶液 配制 ”按照 15. 1.3 样品 处 理 方法 平行 处 理 DZ125 化 学 
标准 物质 若干 份 ， 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Si 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Si 的 
含量 同 表 15-14 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

(2) 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 溶液 配制 ” 称 取 纯 Ni 各 0. 100 0g 置 于 4 个 100mL 聚 四 氟 乙 
烯 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、2g 柠 
檬 酸 ， 加 热 (温度 不 高 于 60%C ) 1h 或 室温 放置 2h， 洲 解 完 全 后 冷却 ， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 
在 容量 瓶 中 分 别 加 入 适量 Si 标准 溶液， 使 容量 瓶 中 Si 的 含量 同 表 15-15 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 

4. 样品 测试 溶液 的 配制 

称 取 样品 各 0. 100 0g 置 于 5 个 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 
加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 水 浴 加 热 〈 温 度 不 高 于 60% ) 1h 或 室 
温 放 置 2h， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 。 

5. 工作 曲线 线性 试验 
有 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 溶液 和 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 溶液 分 别 建立 工作 曲线 ， 进 
行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 15-14、 表 15-15。 试 验 结果 表明 ,含量 范 围 在 0.01% ~1.40% 
间 测 量 的 Si 工作 曲线 线性 关系 良好 。 

表 15-14 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测定 Si 的 线性 试验 
工作 曲线 系列 溶液 含量 ( % ) 


分 析 元 素 | 分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
DZ125 +S0 | DZ125 +K1 | DZ125 +K2 | DZ125 +K3 | DZ125 +K4 
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Si 251.611 0.06 0. 108 0. 156 0. 540 1.502 0.999 99 


表 15-15 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 测定 Si 的 线性 试验 


ee 工作 曲线 系列 溶液 含量 ( % ) a 
分 析 元 素 | 分 析 谱 线 /nm 相关 系数 
Ni+S0 Ni+K1 Ni + 下 2 Ni +K3 Ni + 下 4 








Si 251.611 0. 035 0. 0446 0. 131 0.515 1.4765 0.999 92 
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6. 用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 Si 元 素 


























品 测试 溶液 中 的 Si 元素 ,分 析 结 果 见 表 15-16。 
表 15-16 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测定 Si 含量 





Si 251.61lnm 


用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 溶液 在 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 在 Si 251. 611nm 人 处 测量 术 
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测试 溶 a 标准 值 
es 标准 物质 编号 合金 牌号 平均 值 | RSD 
液 编号 (%) 测量 值 (% ) 
(%) |(%) 
6932 
D247 -0. 05g GH135 0.1745 0.1677，0. 160 6 0.164 |3.1 
GH135 
6932 0.355, 0.351, 0.340 
D247 GH135 0. 349 0.352 | 1.9 
GH135 0.360，0.356，0. 351 
0.013，0. 014 ， 
YSBC11506 
D140 -0. 05g i GH130 0. 02 0. 022 ，0. 022 ，0. 022 ， 0.020 |20.9 
0 0.023, 0.022, 0. 024 
YSBC11506 0. 050，0. 051 ，0. 060 
D140 GH130 0. 04 0.057 |8.9 
GH130 0.061, 0.061, 0.058 
A43 
D144 GH4220 0. 062 0. 088 ，0. 085 0.087 | 2.5 
H220 
No679 
D316 Kl 0. 074 0.071，0. 072 0.072 |1.0 
Kl 钊 铬 确 钢 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 084 0. 073 ，0. 075 0.074 |1.9 
第 265 号 0. 110，0. 109 ，0. 116 
D130 K213 0.11 0.11 3.0 
K13 0. 106, 0.109, 0.111 
D252 6942 GH139 GH139 0. 138 0. 135, 0. 139 0.137 |2.0 
0.179, 0.178, 0. 185, 
D376 152 -2 GH49 GH4049 0. 15 0.183 | 2.6 
0.182，0. 181，0. 191 
204 
D147 下 GH2153 0.18 0. 209 ，0. 208 0.209 | 0.3 
GH153 锦 基 高 温 合金 
Al1018 
D337 GH2132 0.45 0. 449 ，0. 462 0.456 | 2.0 
GH132 -32 -1 
YSBC11513 - 93 0.575, 0. 582 ，0. 564 ， 
D136 GH3039 0. 56 0.559 | 2.1 
GH39 0.538, 0.549, 0.546 
D226 GH1035 0.8 0. 788 ，0. 790 0.789 |0.2 
忽 镍 基 高 温 合金 GH35 -1 ” Sa 
D355 GH140 -6 GH1140 1.33 1.355，1. 367 1.361 | 0.6 
D220 206Cr18Ni20Mo2Cu2Nb | Crl8Ni20Mo2 Cu2Nb | 1.42 1.419, 1.391 1.405 |1.4 
036764 0.79 0.776，0.794，0.787， 
和 GH3044 网 0.789 |1.3 
(GH3044 ) (化 学 法 ) | 0.787，0.782，0. 808 ，0.789 
040999 0. 46 0. 452 ，0. 458 ，0. 466 ， 
一 GH3044 ee 0.462 |1.3 
(GH4033) (化 学 法 ) | 0. 466 ，0. 460 ，0. 469 ，0. 460 
041669 0.03 0. 040，0. 040 ，0. 048 ， 
DD3 人 0.046 |9.8 
(DD3) (化 学 法 ) 0.050 ,0. 048 ，0. 048 





由 表 15-16 可 以 看 出 ， 用 标准 
0.06% ~1.4% 的 Si 元素 ， 测 
好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 
合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.06% 














物质 DZ125 








的 Si 元 素 时 ， 











因此 在 分 析 含 量 较 低 的 Si 元 素 时 ， 
7. 用 合成 溶 

















要 特别 注意 防止 污染 





量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 
金 中 含量 范围 在 0.06% ~1.4% 的 5i 元素 的 测定 。 当 测量 高 
测量 值 比 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 稍 高 








液 基体 匹配 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 的 Si 元 素 
用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 溶液 在 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 , 在 Si 251.61lnm 和 Si 


288. 158nm 处 测量 样品 测试 溶液 中 的 Si 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 15-17。 
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基体 匹配 工作 曲线 测量 高 温 合 金 中 含量 范围 在 
法 测量 值 基本 一 致 ， 


精密 度数 据 较 


温 








表 15-17 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 测定 Si 含量 



























































Si 231. 611nm Si 288. 158nm 
测试 溶 标准 物 合金 | 标准 值 卫 均 人 | 平声 半 
平均 值 RSD 平均 什 | RSD 
液 编号 | ” 质 编号 牌号 | (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%)|(%) (%) |(%) 
0. 184, 0. 184 0. 173 ，0. 174， 
D247 | 6932 GH135 | GH135 | 0. 1745 0.179| 3.2 0.168| 3.4 
0. 174，0. 174 0. 163 ，0. 164 
有 0.357，0. 376, 0. 368, 0.345, 0.357, 0. 378, 
D247 Pe GH135 | 0.349 | 0.372, 0.367, 0.367, |0.367| 1.8 | 0.353, 0.351, 0.365, |0.358| 2.8 
0. 357, 0. 368 0. 357，0. 355 
0. 034，0. 035 ，0. 035 ， 0. 054，0. 052 ，0. 054 ， 
YSBC11506 0. 034，0. 034，0. 037 ， 0. 054，0. 055 ，0. 055 ， 
D140 GH130 | 0.02 0.034| 1.8 0.052| 8.0 
GH130 0.035, 0.036, 0.025, 0. 054 ，0. 055 ， 
0. 026 0. 044 ，0. 045 
0. 073 ，0. 074，0. 077， 0.107, 0.111, 0.118, 
YSBC11506 
D140 i GH130 | 0.04 |0.074, 0.070, 0.078, |0.073| 5.5 | 0.112, 0.108, 0.123, |0.113| 4.9 
0. 067 ,0. 068 0. 108, 0. 113 
A43 0. 118, 0.113, 0. 120，0. 114， 
D144 GH4220 | 0. 062 0.111| 5.8 0.112| 6.0 
H220 0. 108 ,0. 103 0. 110, 0. 104 
No679 0. 096，0. 099 ， 0. 156，0. 159 ， 
D316 Kl 0. 074 0.92 | 6.5 0.153| 4.0 
K1 钊 铬 硼 钢 0.086, 0.089 0. 146, 0.149 
、 0. 095 ,0. 102 ， 0. 088 ，0. 096 ， 
D379 | GH4169 化 学 | GH4169 | 0. 084 0. 094| 7.5 0.085| 6.0 
0. 085 ,0. 092 0. 078 ，0. 086 
用 0. 130, 0. 119, 0. 137, 0.167, 0.154, 0.170, 
第 265 号 
D130 记 税 K213 | 0.11 |0.123, 0.125, 0.135, |0.128| 4.8 | 0.157, 0.160, 0.173, |0.163| 4.0 
0. 127, 0. 125 0. 160，0. 163 
6942 0. 150，0. 164， 0. 155, 0. 165 ， 
D252 GH139 | 0. 138 0. 152 | 6.5 0.155| 5.3 
GH139 0. 140, 0. 154 0. 145, 0. 155 
1 0. 200, 0. 197，0. 210， 0. 208, 0. 205 ,0. 231 ， 
D376 pa GH4049| 0.15 |0.196, 0.205, 0.210, |0.202| 2.7 | 0.203, 0.220, 0.228, |0.217| 4.8 
0.200，0. 200 0.221, 0.218 
204 
0. 233 ，0. 239 ， 0.244，0. 242 ， 
D147 | GHI153 镍 基 | GH2153 | 0. 18 0.231| 2.9 .238| 2.5 
机 0. 223 ，0. 229 0. 234，0. 232 
高 温 合 
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( 续 ) 
Si 231. 611nm Si288. 158nm 
测试 溶 标准 物 合金 标准 值 卫 均 人 | 字 均 信 
es 平均 值 RSD 平均 值 | RSD 
液 编号 质 编号 牌号 | (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
(%)|(%) (%)|(%) 
Al1018 0. 478 ，0. 467 ， 0. 458 ，0. 457 ， 
D337 GH2132 | 0. 45 0.468| 1.8 0.455| 1.2 
GH132 -32 -1 0.457，0. 468 0. 447，0. 458 
0.583, 0.556, 0.571, 0.563, 0.546, 0.559, 
YSBC11513 -93 
D136 ea GH3039 | 0.56 | 0.568, 0565, 0.576, |0.568| 1.5 | 0.544, 0.545, 0.557, |0.551| 1.3 
0.561, 0.566 0. 549 ,0. 547 
215 
ee 0.786 ,0. 809, 0.799 ，0. 827， 
D226 | 铁 钊 基 高 温 |GH1035| 0.8 0.79 | 1.8 0.81 | 1.7 
0.776, 0.789 0.799，0. 817 
合金 GH35 -1 
1.308, 1.314, 1.303, 1.308, 
D355 GH140 -6 |GH1140| 1.33 1.307| 0.5 1.3 | 0.6 
1.300，1. 304 1.290，1. 298 
206 Crl8Ni20 | Crl8Ni20 1.380, 1.401, 1.362, 1.356, 
D220 1.42 1.385| 1.0 1.355| 0.4 
Mo2Cu2Nb ”Mo2Cu2N 1.37，1. 39 1.35，1. 35 
0.780，0. 820，0.793 ， 0. 844, 0. 866, 0. 831 ， 
036764 0.79 
一 GH3044 | ,| 0.788, 0.813, 0.794, |0.795| 2.1 | 0.806, 0.853, 0.825, |0.841| 2.3 
(GH3044) 化 学 法 ) 
0.770, 0. 810, 0.788 0. 834, 0. 856, 0. 857 
0. 454 ，0. 463 ，0. 474， 0.474，0. 466，0. 476 ， 
040999 0. 46 
= GH3044 | , ,| 0.468, 0.477, 0.469, |0.463| 2.3 | 0.465, 0.478, 0.459, |0.468| 1.7 
(GH4033) 化 学 法 ) 
0.445, 0.453, 0.465 0.464, 0.456, 0.475 
041669 0.03 | 0. 063 ，0. 062 ，0. 059 ， 0. 078 ，0. 078 ，0. 079 ， 
二 DD3 0.061| 2.9 0.077| 2.2 
(DD3) 化 学 法 )| 0. 061，0. 059，0. 059 0.075, 0.076, 0.075 
0.071, 0.075, 0.073, 
D400 | DZ125 化 学 | DZ125 | 0.06 |0.082, 0.119, 0.053, |0.074| 一 一 | 一 
0.052, 0.072, 0.069 








Si251. 611nm 测量 分 析 结 果 偏 高 




















， 结 合 光谱 干扰 研究 高 温 






































由 表 15-17 可 以 看 出 ，D140、D316、D130 、GH3044 样品 用 Si288.158nm 测量 比 用 





合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Si 的 光谱 
干扰 情况 ， 镍 基 合 金 中 Nb、Ta、W 元 素 对 Si 288. 158nm 有 光谱 干扰 ， 因 此 本 书 选用 Si 
251. 611nm 为 Si 的 分 析 谱 线 。 














由 表 15-17 可 以 看 出 , 在 Si 251. 611nm 处 用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 测定 高 温 合金 中 含 


量 范围 在 0.10% ~1.4% 的 Si 元 素 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 样品 的 化 学 法 测定 值 基本 一 致 ， 


精密 度 满 足 分 析 要 求 。 但 对 于 测定 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 的 Si 元 素 , 测量 值 比 
标准 物质 推荐 值 或 样品 的 化 学 法 测定 值 偏 高 。 因 此 在 分 析 含 量 较 低 的 Si 元 素 时 ， 要 特别 注意 防 





止 污染 。 








配 法 绘制 工作 曲线 。 


由 表 15-16 ~ 表 15-17 的 数据 比较 可 以 看 出 ， 月 
含量 范围 在 0.01% ~1.4% 的 Si 元素 ， 结 果 更 加 准 香 









































标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测定 高 温 合 金 中 
、 可 靠 。 因 此 本 课题 选择 用 标准 物质 基体 匹 
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15.2.7 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 硅 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 和 精密 度 、 
准确 度 试验 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 光 
谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 线性 试验 、 
精密 度 和 准确 度 试验 ,不同 仪 器 的 工作 条 件 见 表 15-18。 
表 15-18 三 台 仪 器 的 工作 条 件 



























































仪器 HJY ACTIVA PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 14 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 251. 611 251. 611 251. 611 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 紫外 区 10， 可 见 光 区 5 














2. 工作 曲线 溶液 配制 

按 下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 DZ125 化 学 标准 物质 若干 份 ， 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 
在 容量 瓶 中 加 入 适量 Si 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Si 的 含量 同 表 15-14 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 
浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 15-20 
~ 表 15-22) 各 0.100 0g 置 于 数 个 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、SmL 硝酸 ， 
低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 水 浴 加 热 (温度 小 于 60% ) 
lh 或 室温 放置 2h， 深 解 完 全 后 冷却 ,移入 100mL 数 个 相应 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
15-19。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.05% ~1.50% 间 测 量 的 Si 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 涡 
量 要 求 。 
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表 15-19 各 仪器 分 析 Si 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 





Si 251.6 0.999 99 0. 999 87 0.999 77 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Si 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 15-20 ~ 表 
15-22。 
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表 15-20 HJY ACTIVA 型 仪器 测量 Si (251. 611nm) 的 准确 度 、 精 密度 试验 






























































a er a 平均 值 | RSD 
测试 溶液 编号 标准 物质 编号 合金 牌号 标准 值 (% ) 测量 值 (% ) (%) (%) 
0 0 
6932 
D247 GH135 0.174 5 0.1677, 0.1606 | 0.164 3.1 
GH135 
6932 0. 355 ,0. 351, 0. 340 ， 
D247 GH135 0. 349 0. 352 1.9 
GH135 0.360，0.356，0. 351 
YSBC11506 0. 022 ，0. 022 ，0. 022 ， 
D140 GH130 0. 02 0. 022 3.72 
GH130 0. 023 ，0. 022 ，0. 024 
YSBC11506 0. 050 ，0. 051 ，0. 060 ， 
D140 GH130 0. 04 0. 057 8.9 
GH130 0.061, 0.061, 0.058 
D316 Wo Kl 0. 074 0.071 ，0. 072 0. 072 1.0 
K1 镍 铬 硼 钢 站 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 084 0. 073 ，0. 075 0. 074 1.9 
第 265 号 0. 110，0. 109, 0. 116 ， 
D130 K213 0.11 0.11 3.0 
K13 0.106, 0.109, 0.111 
6942 
D252 GH139 0. 138 0. 135, 0. 139 0. 137 2.0 
GH139 
152 -2 0. 179, 0. 178, 0. 185, 
D376 GH4049 0. 15 0. 183 2.6 
GH49 0.182, 0.181, 0. 191 
204 
D147 a GH2153 0. 18 0. 209 ，0. 208 0. 209 0.3 
GH153 锦 基 高 温 合金 
Al1018 
D337 GH2132 0. 45 0. 449 ，0. 462 0. 456 2.0 
GH132 -32 -1 
YSBC11513 - 93 0. 575 ，0. 582 ，0. 564 ， 
D136 GH3039 0.56 0. 559 2. 1 
GH39 0. 538 ，0. 549, 0. 546 
215 
D226 铁 锦 基 高 温 GH1035 0.8 0.788 ,0. 790 0.789 0.2 
合金 GH35 -1 
D355 GH140 -6 GH1140 1.33 1.355 ，1. 367 1.361 0.6 
206Cr18Ni20 Cr18Ni20 
D220 1.42 1.419, 1.391 1. 405 1.4 
Mo2Cu2Nb Mo2Cu2Nb 
0. 776，0. 794 ，0. 787， 
036764 0.79 
> GH3044 ee 0. 787, 0. 782 ，0. 808 ,| 0.789 1.3 
ER (化 学 法 ) 
0.789 
0. 452 ，0. 458 ，0. 466 ， 
040999 0. 46 
一 GH4033 Wi 0. 466 ，0. 460， 0. 462 1.3 
(GH4033) (化 学 法 ) 
0. 469 ，0. 460 
041669 0. 03 0. 040 ，0. 040 ，0. 048 ， 
ee DD3 ed 0.046 9.8 
(DD3) (化 学 法 ) |0.050，0. 048 ，0. 048 



































由 表 15-20 可 以 看 出 ， 用 标准 物质 基体 匹配 的 方法 在 Si251. 611nm 处 测量 高 温 合金 中 Si 元 


素 ， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基本 一 致 。 当 Si 元 素 含 量 范围 在 0.02% ~ 0. 10% 


时 ，RSD 小 于 9.8% ; 当 Si 元素 含 量 范 围 在 0.10% ~1.4% 时，RSD 小 于 3.1% 。 由 准确 度 和 精 
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密度 数据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~1.4% 的 Si 元素。 


表 15-21 PE OPTIMA3300 型 仪器 测量 Si (251. 611nm) 的 准确 度 、 精 密度 试验 




























































































测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 ”标准 值 ( % ) 测量 值 (% ) 平均 值 (%) RSD (% ) 
6932 
D247 GH135 0. 174 5 0. 156，0. 158 0. 157 0. 90 
GH135 
6932 0.351，0.363 ，0. 342 ， 
D247 GH135 0. 349 0. 360 3. 14 
GH135 0.360，0. 369，0. 372 
YSBC11506 0.019, 0.018, 0.021, 
D140 GH130 0. 02 0. 019 13.9 
GH130 0. 023 ，0. 016 
YSBC11506 0. 041，0. 040 ，0. 042 ， 
D140 GH130 0. 04 0. 043 8.21 
GH130 0. 046，0. 049，0. 041 
No679 
D316 Kl 0. 074 0. 073 ，0. 073 0. 073 0.0 
Kl 锦 铬 硼 钢 
0. 085，0. 091，0. 094 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 084 0. 092 4. 99 
0. 096 ，0. 096 
第 265 号 0. 108, 0.116, 0.112, 
D130 K213 0.11 0.115 4. 62 
K13 0.124, 0.115, 0.114 
6942 
D252 GH139 0. 138 0. 149, 0. 148 0. 149 0. 48 
GH139 
152 -2 0. 187, 0. 190, 0. 196, 
D376 GH4049 0.15 0. 195 3. 88 
GH49 0. 195, 0. 194 ，0. 209 
Al1018 
D337 GH2132 0.45 0.456, 0.466 0. 461 1. 53 
GH132 -32 -1 
YSBC11513 -93 0. 549 ，0. 562 ，0. 567 ， 
D136 GH3039 0. 56 0. 559 1. 40 
GH39 0.550, 0.561, 0.566 
215 
D226 铁 镍 基 高 GH1035 0.8 0.795, 0.789 0.792 0. 54 
温 合金 GH35 -1 
1.315, 1.343, 1.319, 
D355 GH140 -6 GH1140 1.33 1.331 1. 19 
1.322，1. 332，1. 356 
206Crl8Ni Crl8Ni20 1.389, 1.394, 1.376, 
D220 1. 42 1. 393 0. 83 
20Mo2Cu2Nb Mo2Cu2Nb 1.407, 1.399 
036764 0.79 0.780, 0. 802, 0.792,0.770, 
= GH3044 a 0.788 1. 42 
(GH3044) (化 学 法 ) 0.796，0.783 ，0.796 
040999 0. 46 0.465, 0.446, 0.461, 0.465, 
三 GH4033 0. 459 1. 44 
(GH4033 ) (化 学 法 ) 0. 460 ，0. 462 ，0. 456 
041669 0.03 0. 053 ，0. 052 ，0. 063 ， 
二 DD3 0. 056 8. 04 
(DD3) (化 学 法 ) 0. 059 ，0. 053 ，0. 053 
由 表 15-21 可 以 看 出 ， 用 标准 物质 基体 匹配 的 方法 在 Si251. 611nm 处 测量 高 温 合金 中 Si 元 
素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基本 一 致 。 当 Si 元 素 含 量 范围 在 0.02% ~ 0. 10% 


寸 ，RSD 小 于 8.21% (只 有 一 个 样品 的 





日 
日 


范围 在 0.05% ~1.4% 的 $i 元 素 。 











RSD 为 13.9% ); 当 Si 元素 含量 范围 在 0.10% ~1.4% 
填 ，RSD 小 于 4. 62% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 
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表 15-22 ”Thermo IRIS 测量 Si (251. 611nm) 的 准确 度 、 精 密度 试验 




































































Re 标准 值 、 平均 值 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 | 合金 牌号 6 测量 值 (% ) LoS RSD (% ) 
(4 0 
6932 
D247 GH135 0.174 5 0. 167，0. 159 0. 163 3. 47 
GH135 
6932 0.333，0.353 ，0. 354， 
D247 GH135 0.349 0. 350 2. 47 
GH135 0.353, 0.351, 0.357 
YSBC11506 0.024, 0.024, 0.025, 
D140 GH130 0. 02 0. 024 3.73 
GH130 0.025 ,0.023 ，0. 023 
YSBC11506 0. 053 ，0. 053 ，0. 052 ， 
D140 GH130 0.04 0. 050 8. 22 
GH130 0.051, 0.044, 0.045 
A43 
D144 GH4220 0. 062 0.073，0.071 0. 072 1. 96 
H220 
No679 
D316 Kl 0. 074 0.068 ，0. 072 0. 070 4. 04 
Kl 钊 铬 硼 钢 
0. 078 ，0. 078 ，0. 081，0. 074 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 084 0. 076 4.31 
0. 079，0. 075 ，0. 071 ，0. 074 
第 265 号 0. 100，0. 107，0. 104 ， 
D130 K213 0.11 0. 107 4. 18 
K13 0.106, 0.111, 0.112 
6942 
D252 GH139 0. 138 0. 133 ，0. 140 0. 137 3. 63 
GH139 
152 -2 0.156, 0.162, 0. 166 ， 
D376 GH4049 0. 15 0. 166 3. 94 
GH49 0.175, 0.169, 0.169 
204 
D147 GH153 镍 基 GH2153 0. 18 0. 186, 0.189 0. 188 1. 13 
高 温 合金 
Al1018 
D337 GH2132 0.45 0.421，0. 438 0. 430 2. 80 
GH132 -32 -1 
YSBC11513 -93 0. 571，0. 543 ，0. 558 ， 
D136 GH3039 0.56 0. 559 1. 89 
GH39 0.551, 0.562, 0.568 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 GH1035 0.8 0.792, 0.788 0.790 0.36 
合金 GH35 -1 
1.341, 1.327, 1.306, 1.362, 
D355 GH140 -6 GH1140 1.33 1. 337 1. 59 
1.344, 1.364, 1.311, 1.337 
206Cr18Ni20 | Crl8Ni20 1.353, 1.363, 1.336, 
D220 1.42 1. 358 0. 83 
Mo2Cu2 Nb Mo2Cu2Nb 1.358, 1.365, 1.362, 1.371 
036764 0.79 0.786，0.793，0.791，0.797， 
一 GH3044 ee 0. 785 1. 35 
(GH3044) (化 学 法 ) 0.766, 0.778, 0.781 
040999 0. 46 0. 461，0. 454 ，0. 460 ，0. 455 ， 
一 GH4033 cE 0. 452 2. 22 
(GH4033) (化 学 法 ) 0. 440，0. 436，0. 459 
041669 0.03 0. 040 ，0. 042 ，0. 029 ， 
一 DD3 0.035 | 17.28 
(DD3 ) (化 学 法 ) 0. 038 ，0. 029，0. 030 
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由 表 15-22 可 以 看 出 ， 用 标准 物质 基体 匹配 的 方法 在 Si251. 611nm 处 测量 高 温 合金 中 Si 元 
素 ， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基 本 一 致 。 当 5i 元 素 含量 范围 在 0.02% ~ 0. 10% 
时 ，RSD 小 于 8.2% (只 有 一 个 样品 的 RSD 数据 为 17.28% ); 当 5i 元 素 含 量 范围 在 0.10% ~ 
1.4% 时 ，RSD 小 于 4. 18% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 
含量 范围 在 0.05% ~1.4% 的 Si 元 素 。 

由 表 15-20 ~ 表 15-22 可 以 看 出 ， 用 标准 物质 DZ125 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 
0.05% ~1.4% 的 Si 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测量 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 
好 ,说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.05% ~1.4% 的 Si 元 素 的 测定 。 


15.2.8 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
15-23。 
























































他 

















表 15-23 三 台 仪 器 测量 Si 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 








分 析 仪 器 HJY ACTIVA PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Si 251. 611nm Si 251. 611nm Si 251. 611nm 
检 出 限 (DL) (%) 0.001 2 0. 002 1 0.001 9 














由 表 15-23 可 以 看 出 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测定 Si 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 002 1% ， 约 
为 高 温 合 金 中 Si 元 素 最 低 检 测 质量 分 数 0. 02% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 
分 数 低 至 0.01% 的 Si 元素。 





15.3 小 结 











分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Si212. 41nm、Si251. 611nm 、Si288. 158nm 等 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 究 结果 表明 高 温 合金 
中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Si 251. 611nm 没有 显著 光谱 干扰 ， 可 以 用 Si 251. 611nm 作为 高 温 合金 















































中 Si 元素 的 分 析 线 ,但 应 注意 Fe 基 、Ni 基 的 匹配 。 
研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Si 的 影响 ， 
结果 表明 硫酸 溶解 高 温 合 金 样品 时 ， 空 白 溶 液 中 有 大 量 的 Si 元素， 因此 硫酸 溶解 法 不 适宜 溶解 























高 温 合金 测定 其 中 Si 元 素 。 氧 气 酸 溶解 样品 时 得 到 的 结果 较 王 水 溶解 法 稍 高 ， 可 以 得 到 更 好 的 
分 析 结 果 ， 因 此 测定 高 温 合 金 中 Si 元 素 时 应 用 氢气 酸 溶解 方式 。 

研究 了 基体 对 Si 的 影响 ， 试 验 数据 表明 ， 测 量 高 温 合 金 中 Si 元 素 时 若 不 加 基体 会 使 测量 值 
高 高 ， 因 此 在 工作 曲线 中 必须 进行 基体 匹配 。 

通过 对 氧 氟 酸 加 入 量 的 研究 ， 认 为 加 入 20 ~ 40 滴 氧 氟 酸 时 ， 高 温 合金 中 Si 的 溶解 比较 完 
全 ， 因 此 选择 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 进行 高 温 合 金 中 Si 的 溶解 。 进 行 了 样品 溶解 时 间 试 验 ， 结 果 表 
明 试 验 中 的 几 种 方法 均 能 较 好 地 溶解 高 温 合 金 中 的 Si， 本 方法 选择 加 热 (温度 不 高 于 60%C) 1h 
或 室温 放置 2h 的 方式 。 

通过 用 无 基体 匹配 工作 曲线 、 标 准 物质 基体 匹配 工作 曲线 和 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 三 种 
工作 曲线 测定 高 温 合金 中 Si 元 素 的 结果 比较 ， 结 果 表 明 用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 测定 高 温 
合金 中 质量 分 数 在 0.05% ~1.4% 的 Si 元素 ,结果 更 加 准确 、 可 靠 。 因 此 本 课题 选择 用 标准 物质 
基体 匹配 法 绘制 工作 曲线 。 
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在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.06% ~1.50% 间 Si 元 素 标准 物 
质 基 体 匹 配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 79 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标准 
物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Si 元素， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 
方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.05% ~ 1.4% 的 Si 元素， 准确 度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 002 1% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 05% 的 Si 元 素 。 
综 上 所 述 ， 用 氢 氟 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 标准 物质 基体 匹配 法 可 以 在 Si 251. 61lnm 
处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.05% ~1.4% 的 Si 元 素 。 































































































第 16 竟 旬 基 、 铁 旬 基 融 温 合金 中 乌 元 素 的 测定 
16.1 实验 部 分 


16.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1 050W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0. 2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 信 射 功率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 )。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid I 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/in?， 
CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s 、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 饮水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 
的 水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规 定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 
(标准 溶液 ) 。 

发 p 约 1. 19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 

酸 : p 约 1.15g/mL。 

硫酸 : p 约 1.84g/mL。 

磷酸 : p 约 1.69g/mL。 

柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 
盐 
全 








































































































了 
湾 





> 


湾 





ly 
i 沽 


湾 





> 











松 . 1+1。 
AN 











办 : 1+1。 

氧 氧化 钠 深 液 : 200g/L。 

锰 标 准 溶 液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯色 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

鳃 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
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锰 标 准 溶 液 C: 0.01mg/mL。 








配制 方法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶 液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 














中 ,加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钥 标 准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 610 5g 预先 灼 烧 (在 950%C 灼 烧 0.5h) 并 在 




















干燥 器 中 冷却 至 室温 的 高 纯 五 氧化 二 乌 (Ta,0;)， 置 于 150mL 到 四 气 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 3mL 毛 
氟 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 








钥 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 














配制 方法 : 移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 





中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 


钥 标 准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 














制 方 法 : 移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 








中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 
钰 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 了 配制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 钛 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 








硝酸 ， 摇 匀 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ，|j 











置 于 150mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 、2mL 氧气 酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 加 入 1mL 


























] 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 


钛 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钛 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 630 5g 预先 灼 烧 (在 800% 灼 烧 30min) 并 
在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 三 氧化 多 (WO0,;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10 ~ 


15ml 氧 氧 化 钠 溶 液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 




















至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 败 存 于 塑料 瓶 中 。 


钨 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 





























配制 方法 : 移 取 20. 00mL 钨 标准 浴 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 











中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 








包 内 标 溶液 : 0. 2mg/mL。 














配制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (Y 0;， 质 量 分 数 不 小 于 


99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 


1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1)，| 























] 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 








镍 基体 溶液 :10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 





中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 


习 
-jo 


16.1.2 分 析 线 和 内 标 线 





分 析 线 : Ta 263. 55nm 或 Ta240. 06nm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 型 仪器 和 PE OPTIMA 3300 型 仪器 )、Y 


360. 073nm 和 了 224. 306nm (Thermo IRIS 型 仪器 )。 


16.1.3 样品 溶液 配制 

















称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样 品 


























冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 洲 液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 洲 液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 


说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 


2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 
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置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 1$mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
































人 量 与 柠檬 酸 相 同 。 
在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 )、 铝 ( 见 第 





2 章 ) 、 钴 〈 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈 见 第 9 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 )、 锰 〈 见 第 12 章 )、 钼 ( 见 第 
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13 章 ) 、 锯 〈 见 第 14 章 ) 、 钛 ( 见 第 17 章 ) 、 忽 ( 见 第 19 章 )、 错 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氧气 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 


16.2 结果 与 讨论 








16.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 乌 的 光谱 和 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 
根据 高 温 合 金 中 各 有 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空 犁 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 16-1。 
表 16-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 











































































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 / (mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01, 0. 001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01, 0. 001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1l~W-4 WwW 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 

HNO; -1 HNO,; 10% (体积 分 数 ) 

HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 

H,S04 -1 也 SO， 10% (体积 分 数 ) 

HPO, -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 

柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 
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2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基 体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Ta 的 光谱 干扰 ”将 表 16-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Ta 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 垣 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 人 情况。 所 研 
究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ta 的 光谱 干扰 情况 见 表 16-2。 


表 16-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ta 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ) 































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































ER 共存 元 素 Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | ，， 
含量 范围 ( % ) 226. 230 240. 063 263. 558 268. 511 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Cc 0.1 -16 录 干 摔 小 ,可 忽略 | Co 240. 057 这 线 下 可 用 可 用 
1 背景 干扰 小 ， 可 忽 a 日 9 
™ 扰 D ， 背 景 干扰 小 
Cr 268. 517 、268. 503 谱 线 
Cr 0.1~27 可 用 可 可 用 ge > 
和 干扰，Cr 0. 1 以 下 可 用 2 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 可 用 可 用 
0.05 ~10， 可 用 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， Fe 268. 514 谱 线 干 
° Fe 基体 Fe 基 匹 配 可 用 Fe 基 匹 配 可 用 扰 小 ， 可 忽略 
Hf 268. 523 谱 线 干 扰 ， 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 
Hf 0. 02 以 下 可 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 背景 干扰 小 ， 可 忽略 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 背景 干扰 ，Ni 基 匹 配 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 三 一 一 一 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
kn V 263. 566 谱 线 干扰 ，| V 268. 512 谱 线 干扰 ， 
V 0.05 ~5 可 用 可 
V 0.05 以 下 可 用 V 0.003 以 下 五 
W 226. 232 完全 重 春 ， Ee W 268. 514 谱 线 干扰 ， 
Ww 0.1~16 可 可 用 
W 0.05 以 下 可 用 W 0.5 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 加 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 加 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 






















































































































































































( 续 ) 
元 素 / 试 剂 eds Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 226. 230 240. 063 263. 558 268. 511 
硝酸 试剂 可 用 a 0 
氧气 酸 试剂 可 用 可 二 有 
磷酸 试剂 可 用 可 用 本 
酒石酸 试剂 可 用 可 恒 | 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 可 用 
Q@ co 元 素 对 Ta 此 条 谱 线 存在 谱 线 干扰 ,干扰 谱 线 为 240.057nm。 
@) 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Cr 质量 浓度 在 0. 1mg/mL 以 下 时 对 Ta 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 









































(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 


Ta 的 光谱 干扰 “将 表 16-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 
型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 Ta 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 









































溶液 在 PE OPTIMA 3300 


积分 方式 自动 1~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 受 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 



































































































































































































































































































































































































































研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ta 的 光谱 干扰 情况 见 表 16-3。 
表 16-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ta 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 发 射 光 谱 仪 ) 
共存 元 素 Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 痢 | ， 去 存 元 素 - 
含量 范围 〈%% ) 226. 230 240. 063 267. 590 248. 870 
Al 0.05 ~7 可 用 可 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 
BE 背景 干扰 小 ， Co 有 干扰 峰 ， 背 景 Co 有 严重 干扰 峰 ， Co 有 干扰 峰 ， 
M : Co 0.1 以 下 可 用 拒 小 ，Co 0.1 以 下 可 用 Co 0.01 以 下 可 用 | Co0.1 以 下 可 用 
Cr 有 干扰 峰 ， 背 景 干 背景 干扰 小 ， 
Cr 0.1~27 可 用 可 
扰 ，Cr 0.01 以 下 可 用 | Cr0.1 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 可 用 可 用 
0 Fe 有 干扰 峰 ， Fe 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
Fe 时 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 ， Fe 0. 1 以 下 可 用 ， Fe 0.1 以 下 可 用 ， Fe 0.1 以 下 可 用 ， 
° Fe 基 匹配 Fe 基 匹 配 Fe 基 匹配 Fe 基 匹配 
本 要 Hf 有 干扰 峰 ， 
Hf 有 干扰 峰 ， Hf 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 ， J 
Hf 0.01 ~5 背景 干扰 ， 
Hf0.1 以 下 可 用 Hf 0.1 以 下 可 用 Hf0.1 以 下 可 
Hf 0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Mn 有 干扰 峰 了 
加 背景 干扰 小 ， ee 背景 干扰 小 ， 
Mn 0.01 ~15 可 用 Mun 0 1 以 下 可 用 背景 干扰 小 ， Mn 0.1 以 下 可 用 
"~ Mn 0. 1 以 下 可 用 on. 
凤 Oe Mo 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 ， Mo 有 严重 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 ， 
Mo 0. 1 以 下 可 用 Mo 0. 1 以 下 可 Mo 0.01 以 下 可 用 | Mo 0.1 以 下 可 用 
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( 续 ) 
Se 其 存 元 素 Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 〈%% ) 226. 230 240. 063 267. 590 248. 870 
证 a Nb 有 干扰 峰 ， 本 Nb 有 严重 干扰 峰 ， 可 用 
Nb 0.1 以 下 可 用 Nb 0.01 以 下 可 用 
背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 严重 ， 
" a 轩 Ni 基 匹 本 Ni 基 匹 配 Ni 不 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 一 一 一 
到 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
Ti0.1 以 下 可 Ti0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 Ti0.1 以 下 可 用 
a V 有 干扰 峰 ， 背 景 背景 干扰 ， V 有 干扰 峰 ， 背 景 干 |V 有 干扰 峰 ， 背 景 
扰 ，V 0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 扰 ，V 0.01 以 下 可 用 | 扰 ，V 0.01 以 下 可 用 
村 Dd W 有 重 闪 干扰 峰 ， W 有 干扰 峰 ， W 有 干扰 峰 ， W 有 严重 干扰 峰 ， 
W 0.01 以 下 可 W0.1 以 下 可 用 W 0.01 以 下 可 W 不 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
养 酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 





元 素 Ta 的 光谱 干扰 “将 表 16-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 涂 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 Ta 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 


可 见 光 





区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进行 适当 车 加 放大 人 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶 液 在 分 析 谱 线 附 
近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Ta 的 光 


谱 干扰 























情况 见 表 16-4。 


表 16-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ta 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 发 射 光 谱 仪 ) 









































































































































本 共存 元 素 Ta 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 
含量 范围 〈%% ) 226. 230 240. 063 263. 558 268. 517 
Al 0.05 ~7 可 用 可 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 可 用 可 用 














































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
加 共存 元 素 Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | ” ， ， 
含量 范围 〈%% ) 226. 230 240. 063 263. 558 268. 517 
Wa Co 268. 494 、268. 532 
Co 226. 234 光谱 干扰 ,| Co 240. 056 光谱 干扰 ， SS 
Co 0.1~16 可 用 光谱 干扰 ，Co 0. 10 
Co 0.10 以 下 可 用 Co 0. 10 以 下 可 用 
以 下 可 用 
i Cr 263. 578 、263. 549 | Cr 268. 518 、268. 502 
Cr 0.1 ~27 ' 和 可 光谱 干扰 ， 光谱 干扰 ， 
Cr 0. 10 以 下 可 
Cr 0. 10 以 下 可 用 Cr 0. 10 以 下 可 用 
Cu 226. 224 、226. 242 
Cu 0.01~1 光谱 干扰 ， 可 用 可 用 可 用 
Cu 0. 10 以 下 可 
a Fe 226. 227 光谱 干扰 ， Fe 263. 543 光谱 干扰 , |Fe 268. 513 光谱 干扰 ， 
Fe we Fe 基 匹 配 ， 可 Fe 基 匹 配 ， Fe 基 匹 配 ， 
Fe 0. 10 以 下 可 Fe 0. 10 以 下 可 Fe 0. 10 以 下 可 用 
Hf 240. 079 、240. 066 | Hf 263. 579 、263. 559 | ”Hf 268. 519 光谱 
Hf 0.01 ~5 可 用 光谱 干扰 ， 光谱 干扰 ， 干扰 严重 ， 
Hf 0.1 以 下 可 用 Hf0.1 以 下 可 不 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
Mn 263. 563 光谱 干扰 ， 
Mn 226. 231 光谱 干扰 ,|Mn 240. 043 光谱 干扰 ， 上 轴 
Mn 0.01 ~15 0 不可 亲 Nia0 1 雇 下 可 用 Mn 0.1 以 下 可 用 ， 可 用 
Se Mn 0.1 以 上 匹配 
Mo 263. 552 、263. 573 、 
a 背景 干扰 i i Mo 268. 515 光谱 干扰 ， 
i 加 IC . 
° Mo 0. 1 以 下 可 用 | ”Mo 0.1 以 下 可 用 
可 用 ，Mo 0.1 以 上 匹配 
Nb 226. 217 、226. 234 Nb 268. 515 光谱 干扰 ， 
Nb 0.1~3 光谱 干扰 ， 可 可 用 Nb 0. 01 以 下 可 用 ， 
Nb 0.01 以 下 可 用 Nb 0.1 以 上 匹配 
Ni 基体 背景 干扰 ，Ni 基 匹 配 可 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 一 一 一 一 
a 二 届 Ti 240. 059 光谱 干扰 ，| Ti 263. 547 光谱 干扰 ,|Ti 268. 512 光谱 干扰 ， 
i .1~ 
Ti 0. 10 以 下 可 用 Ti0.10 以 下 可 用 | Ti0.10 以 下 可 用 
V 226. 243 光谱 干扰 ， V 263. 566 光谱 干扰 ,|V 268. 512 光谱 干扰 ， 
V 0.05 -5 汪 | 这 生物 夏 示 司 用 本 Wi 
V 0. 10 以 下 可 用 V 0.10 以 下 可 用 V 0.01 以 下 可 用 
W 226. 230 光谱 干扰 ， 本 W 263. 564 光谱 干扰 ， 
W 0.1~16 可 可 用 
双 0.01 以 下 五 W 0.1 以 下 可 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 可 用 
| Zr 268. 521 光谱 干扰 ， 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 
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下 可 
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( 续 ) 
ee 共存 元 素 Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 226. 230 240. 063 263. 558 268. 517 
硫酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 





(4) 各 发 射 光谱 仪 对 Ta 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
仪 的 光谱 干扰 情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 


日 口 [FJ TOTE 口 



































素 各 分 析 谱 线 的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 16-5。 


金 中 共存 元 素 的 最 
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将 表 16-2 ~ 表 16-4 中 各 型 号 发 射 光谱 


含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Ta 元 











































































































































































































表 16-5 各 发 射 光谱 仪 对 Ta 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 
Ta 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
发 射 光谱 仪 
226. 230 240. 063 263. 558 268. 511 267. 590 248. 870 
Ni 其 匹配 Cr 0.1 以 下 、 
HJY ACTIVA IW a 以 下 可 Fe 基 匹 配 De ee We HE QQ2 Ts 
, V0. 05 以 下 可 用 |V 0.003 以 下 可 
Fe 01 以 下 可 
Co 0.1 以 下 用 ，Fe 基 匹 配 ,| Fe 0.1 以 下 可 
Co 0.1 以 下 
可 ，Fe0.1 以 | 坷 用 志 0 届 Ni 基 匹 配 ，Co|l| 用 ，Fe 基 匹 配 ， 
PE OPTIMA | 下 可 用 ，Fe 基 ey 5 六 无 此 线 无 此 线 0.01、Cr 0.01、V0.01 以 下 可 用 ， 
匹配 ，W 0.01| 奖品 ee Mo ”0.01、 Nb|Ni 不 可 用 , W 不 
以 下 可 用 0.01、V 0.01、W 可 用 
0.01 以 下 可 
Fe 基 匹 
Fe 基 匹 配 ,| ze 天 由本 ， 
Fe 基 匹 配 ， Hf 268. 519 光谱 
Mn 0.1 以 下 可 、 
Ni 基 匹 配 ，Nb 局 WE 0 宙 干扰 严重 ,不 可 
Thermo IRIS 10.01 以 下 可 用 ,| 可 ee ，Nb 0.01 以 二 
上 匹配 ，Mo 0.1 
W 0.01 以 下 可 下 可 用 ，Nb 0.1 
以 下 本 用 ，Me| 以 工 匹 配 ，Y 
0.1 以 上 匹配 ss 
0. 01 以 下 可 用 


























由 表 16-5 可 以 看 出 ， 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Ta263. 558nm 和 Ta240. 063nm 





的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 应 采用 Ta263. 558nm 和 Ta240. 063nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Ta 元 


素 的 测量 ， 但 应 注意 Fe 基 和 
HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA ICP - AES 的 谱 线 均 适 月 





仪 分 辩 能 力 更 强 ，] 





证- 全 绰 . 


喇 后 里 





Mn 、Mo 元 素 的 匹配 。 











日 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


345 


16.2.2 高 温 合 金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 样品 测试 溶液 的 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 
15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 溶 解 ， 溶 解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 放 入 100mL 容量 瓶 中 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 实 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 样品 测试 溶液 的 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 
15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶解 停 止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 
至 冒 硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完全 后 
冷却 ,移入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 溶解 样品 测试 溶液 的 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合 金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 
烧杯 中 ， 加 入 1$mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 洲 解 完全 后 ， 加 入 1.5mL 氧气 酸 、10mL 
柠檬 酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 
标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 样品 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 
份 空 白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标 
准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 16-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 样品 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 ” 按 硫 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、 双 、Ti、Mn 元 
素 标 准 深 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 16-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 样品 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 ” 按 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平 
行 处 理 5 份 空白 溶液 ， 转 和 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、 
Ti、Mn 元 素 标 准 深 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 16-6 ( 按 元 素 含 量 ， 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 
若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


表 16-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Ta、W、Ti、Mn、Ni 元 素 的 含量 


















































































































































































































































测试 溶液 编号 Ta (%) W (%) Ti (%) Mn (%) Ni (%) 
S1 -Ta 0 0 0 0 30 
S2 -Ta 0. 05 0. 10 0. 10 0.01 30 
S3 -Ta 0. 20 1.00 0. 50 0. 10 40 
S4 -Ta 2. 00 8.00 2. 00 15. 00 40 
S5 -Ta 8. 00 12. 00 7. 00 1.00 30 

















346 


3. 测量 


(1) 工作 条 件 


仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 。 


谱 线 : Ta 263. 558nm。 
积分 时 间 : 5s。 





(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 样品 测试 溶液 中 分 析 元 素 








系列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 上 











表 16-7。 





(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 术 











系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 上 


表 16-7。 

(4) 氧气 酸 溶 解法 工作 曲线 测 
作曲 线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 
析 结 果 见 表 16-7。 














量 氢 氟 

















TF 





品 测试 溶液 中 分 析 元 素 





酸 溶解 样品 测试 溶液 中 分 析 元 素 
建立 工作 曲线 ,测量 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Ta 元 素 ， 分 











用 王 水 溶解 法 工作 曲线 
折线 ， 测 量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Ta 元 素 ， 分析 结果 见 





用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 
由 线 ， 测 量 硫酸 洲 解 法 测试 洲 液 中 的 Ta 元 素 ， 分析 结果 见 


用 氢 氟 酸 溶解 法 工 












































表 16-7 三 种 溶解 法 在 Ta 263.558nm 处 测定 Ta 元 素数 据 比 较 
测试 深 | 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
、，、， | 标准 物质 编号 | 合金 牌号 ee et Ch 
液 编号 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
A2 -2 
D133 GH4033 一 未 检 出 ， 未 检 出 0. 007，0. 006 0. 007，0. 008 
GH33 
A5 -2 
D134 GH2036 一 0.061, 0.061 0.078 ，0. 078 0. 081，0. 081 
GH36 
A8 -1 
D135 i GH3039 一 未 检 出 ，0. 001 0.014，0.014 0. 013 ，0. 012 
A42 
D139 于 GHI105 一 未 检 出 ， 未 检 出 0.016, 0.013 0.016, 0.016 
A35 
D143 GH4169 一 0. 027，0. 025 0. 035 ，0. 035 0. 041，0. 040 
H169 
A43 0. 022 ，0. 022 ， 
D144 GH4220 一 0. 007，0. 009 0.018, 0.019 
H220 0. 022 ，0. 023 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 一 0.011, 0.012 0. 028 ，0. 029 0. 032，0. 031 
合金 GH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 一 0.006, 0. 005 0. 020 ，0. 024 0. 020 ，0. 022 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 一 0. 002，0. 004 0.018, 0.019 0. 020，0. 019 
合金 617 
160 
D177 H44 高 温 GH3044 一 0. 001，0. 035 0. 023 ，0. 022 0. 024，0. 026 ，0. 027 
合金 868 
205 
D219 铁 镍 基 高 GH1140 一 0. 023 ，0. 013 0. 027 ，0. 027 0. 029，0. 028 
温 合金 GCH140 
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( 续 ) 
测试 洲 | 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
流 编 号 | 全 下 的 夺 移 号 | 合金 牌号 | (6) | 测量 信 (%) 测量 值 (%) 测量 值 (% ) 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 GH1035 一 0.011，0.010 0. 028 ，0. 028 0. 028 ，0. 029 
合金 GCH35 -1 
D245 的 GH3030 一 未 检 出 ， 未 检 出 0. 005 ，0. 005 0. 012 ，0. 010 
GH30 
6952 
D257 i GH3128 一 0.017, 0.050 0. 031，0. 032 0. 029，0. 028 
67 -10 
D317 Kk3 钢 铬 生 钢 K403 — |0.001, 0.004, 0.003 0.011, 0.011 0.017, 0.017 
D321 es . K405 一 未 检 出 ，0. 014 0.011, 0.011 0.015, 0.016 
D340 人 GH2132 一 0. 030，0. 036 0. 049 ，0. 047 0. 050 ，0. 050 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 1.63 1.537, 1.464 1.623, 1.610 1.628, 1. 869 
D384 a K418B 一 未 检 出 ，0. 002 0. 017，0. 015 0.011, 0.011 
镍 基 高 温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3.72 3.444, 3.296 3. 638 3.727, 3. 690 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.013, 0.013 0. 027 ，0. 028 0. 037，0. 031 ，0. 030 
M002 -1 一 M002 一 1.708，1. 409 2.229，2.366，2. 311 2. 487，2. 505 
030088 过 DZ4 一 未 检 出 ， 未 检 出 0.016, 0.015 一 
030183 K424 一 未 检 出 ， 未 检 出 0.015，0. 015 0. 028 ，0. 019 
030622 一 IC6 一 0. 008 ，0. 005 0. 027 ,0. 024 0. 018，0. 016 
032725 一 K4002 一 1.867，1. 902 1.768, 2.119 2. 657，2. 574 
034532 一 K418 一 未 检 出 ， 未 检 出 0.010，0. 010 0. 008 ,0. 011 
036764 一 GH3044 一 0.014, 0.008 0. 024 ，0. 022 0. 025 ，0. 023 
037103 一 K423 一 0.007, 0. 001 0.016, 0.015 0. 013 ，0. 014 
037935 一 DZ22 一 0.064, 0.016 0.017, 0.015 0. 024, 0. 028 
038916 一 GH710 一 未 检 出 ， 未 检 出 0.011, 0.011 0. 011, 0.013 
038936 一 DD6 一 5.279，2. 528 2. 928 ，4. 083 6. 836, 6.743 
040371 一 IC10 一 5. 495 ，5. 754 5. 109，4. 686 6. 544, 6. 594 
040736 一 In713C 一 2. 522，2. 489 1.944, 1.859 2. 698, 2. 679 
041670 一 DD3 一 0. 0003 ， 未 检 出 0.015, 0.014 0.017, 0.017 
041805 = InCo718 一 0. 007，0. 008 0. 022 ，0. 019 0. 025 ，0. 038 
042471 一 单 唱 合金 一 6.363, 5.713 7. 388 ，7. 478 7. 503 7. 621 
043409 一 GH742 一 0. 003 ，0. 002 0. 021 ，0. 036 0. 021, 0. 021, 0. 022 
044823 一 RC26 — |0.006, 0.009, 0.008 0. 020，0. 021 0. 022, 0. 020 
GHI188 一 GH5188 一 0. 008 ，0. 007 0. 025 ，0. 025 ，0. 024 0. 028 ，0. 027 
GH1140 一 GH1140 一 0.011, 0.011 0. 078 ，0. 025 0. 031, 0. 029 
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( 续 ) 
测试 洲 | 标准 值 王 水 溶解 法 硫酸 溶解 法 氧气 酸 溶解 法 
液 编号 | 个 闪 委 质 编 号 | 合金 牌号 | (%) | 测量 信 (%) 测量 值 (% ) 测量 值 (%) 
0608219 一 M509 一 3. 12，3. 27 3. 191, 3.356 3. 586, 3.418, 3.543 
0609202 一 K417 一 0. 006 ，0. 005 0.014, 0.013 0. 021 ,0. 023 
0610072 一 GH710 一 未 检 出 ，0. 007 0.011, 0.011 0.010, 0.011 
0612131 一 GH720Li 一 0. 002 ， 未 检 出 0.013 ，0. 010 0. 012，0. 014 
0613263 一 DD402 一 5.233 ，5. 414 4. 663 ，4. 780 5. 115, 5. 608 
0613955 一 焊丝 HGH3113 | 一 0. 026 ，0. 027 0. 047，0. 040 0. 032 ，0. 034 ，0. 030 
由 表 16-7 可 以 看 出 ， 在 三 种 溶解 法 中 ,氧气 酸 溶解 法 溶解 样品 Ta 测量 值 较 高 ， 且 与 标准 物 
质 推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 应 用 氢 氟 酸 深 解法 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Ta 元 素 的 含量 。 











16.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 钥 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、 PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不同 仪器 的 工作 条 件 见 表 16-8。 
表 16-8 三 台 仪 器 的 工作 条 件 

















































































































义 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂直 垂直 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (LAmin ) 0.8 0.8 25. Olbf/ in? 
谱 线 /nm 263. 558 240. 063 263. 558 ，240. 663 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积 4 面积 积 4 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 
2. 工作 曲线 溶液 配制 
分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标准 溶液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 


容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 16-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 加 入 
按 下 面 测 试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 
(0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合 金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 16-10 ~ 表 
16-12) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氛 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
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播 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 对 
16-9。 试 验 结果 表明 ,含量 范围 在 0.05% ~ 10. 00% 间 的 测量 的 Ta 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 
测量 要 求 。 


iT 


















































表 16-9 各 仪器 分 析 Ta 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 











分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA3300 Thermo IRIS 
226. 230 一 0. 999 9 一 
Ta 240. 063 一 0. 999 99 0. 999 99 
263. 558 1. 000 00 一 0. 999 99 














5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Ta 元 素 ， 分析 结 果 见 表 16-10 ~ 表 
16-12。 












































表 16-10 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Ta 的 准确 度 、 精 密度 试验 














示 准 值 / Ta 263. 558nm 

测试 标准 物 合金 es pe 

液 编号 质 编号 牌号 测量 值 (% ) | 
(% ) (%) | (%) | (%) 





、 0.027，0. 024，0. 027， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 = 0.0255| 一 | 6.90 
0. 027，0. 023 ，0. 025 





1.035, 1.009, 1.031, 
D379 +1 GH4169 化 学 | GH4169 +1.00 1. 027 100 1.27 
1.036, 1.039, 1.012 





、 3.743，3.736，3.762 ，3.743 ， 
D400 DZ125 化 学 | DZ125 二 区 3.776 | 一 1.06 
3. 821, 3.793, 3.845, 3.768 





8. 754, 8.746, 8.769, 
D400+1 | DZ125 化 学 | DZ125 | +5.00 8.764 | 99.8 | 0.35 
8. 804 ,8. 719 ,8. 790 





D401 4.867, 4.890, 4.876, 4.850, 
1# DZ125 光谱 | DZ125 4. 82 4. 867 = 0.61 
4.875, 4.902, 4.812 





D405 5# DZ125 光谱 | DZ125 2.74 2.768, 2.818, 2.795, 2.798, 2.792 | 2.794 4 0. 64 





0.021，0. 020，0. 020， 
036764 < CH3044 = 0.019 | 一 | 7.79 
0.018，0.020，0. 017 


0.074，0. 072 ，0. 071 ， 
036764 +1 CH3044 | +0.05 0.070 | 102.3 | 4.54 
0. 065 ,0. 068 ，0. 071 








0. 226, 0. 228 ，0. 226, 
036764 +2 2 CH3044 | +0.20 0.221 | 101.0 | 3.11 
0.211, 0.220, 0.215 


0.017, 0.016, 0.016, 
043409 a CH742 一 : 0.015 | 一 |10.33 
0.014, 0.013, 0.014 








0. 120, 0.115, 0.117, 
043409 +1 二 CH742 +0.10 0.117 | 102.0 | 0.62 
0.115, 0.118, 0.117 


0. 543, 0.511, 0.539, 0.506, 
043409 +2 3 CH742 +0.50 0.529 | 101.9 | 2.59 
0. 520 ，0. 527 ，0. 527 
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( 续 ) 
示 准 值 / Ta 263. 558nm 
测 江 注 | 标准 罗 | 合金 | ee 
液 编号 质 编号 牌号 测量 值 (%) TA PE | Tp 
(%) (%) | (%) | (%) 





0.021，0.020，0.021 ， 
041805 InCo718 一 0.019 | 一 | 9.99 
0.018, 0.017, 0.017 





0. 072，0. 072 ，0. 074 ， 
041805 +1 InCo718 | +0.05 0.070 | 102.7 | 3.89 
0. 069，0. 068 ，0. 067 





0. 122, 0. 132 0. 126, 
041805 +2 2 InCo718 | +0.10 0.122 | 102.5 | 5.50 
0.116, 0.114, 0.119 





044823 XC26 0.018, 0.010 0. 014 = 





0. 068 ,0. 066，0. 072 ， 
044823 +1 二 KC26 +0.05 0.069 | 110 | 3.55 
0. 068 ，0. 072 ，0. 068 





0.524, 0.510, 0.508, 
044823 +2 = C26 +0.50 0. 514 100 1.62 
0.521, 0.516, 0.502 























1# 
DZ125 -1 _ 3.916，3. 900，3. 892 ， 
杂质 村 内 DZ125 杂质 DZ125 一 a 3. 897 0.37 
未 内 全 ee ， 2. ， 2. 
光谱 标 样 
5# 
3 DZ125 杂质 DZ125 3. 853, 3.854, 3.879, 3.876 3. 866 0.36 
= 未 风 二 2.002, 2. ， 3. ， 2. : 一 
杂质 标 样 ee 
光谱 标 样 
2.848, 2.834, 2.850, 2. 848 ， 
M002 -2 MO02 = 2. 848 一 0. 34 
2. 847，2. 864 
2.544, 2.554, 2.556, 
M002 -3 = MO02 a 2. 549 三 0. 30 
2.556, 2.537, 2.546 
7.528, 7.667, 7.701, 
042469 一 新 单 晶 合金 一 7. 655 一 0.91 


7.708, 7.625, 7.703 





7.136, 7.147, 7.166, 7.105, 
038935 二 DD6 = 7.142 | 一 |0.3 
7.173, 7.122, 7 145, 7. 142 





2. 543, 2. 548 ，2. 533, 
032725 有 K4002 3 2.538 | 一 | 0.36 
2. 536, 2.546, 2. 524 





2.769, 2.705, 2.760, 2.728, 
040736 = In713C 一 | 一 | 站 加 
2.717, 2.726, 2.718, 2.731 





3.492, 3.481, 3.429, 
0608219 二 M509 = 3.467 | 一 | 0.92 
3.474, 3.498, 3.425 





5.762, 5.792, 5. 813, 
0613263 一 DD402 一 5.817 | 一 | 0.60 
5. 838, 5. 857, 5. 838 





6. 494，6.397，6. 685， 
040371 ns IC10 = 6.657 | 一 | 2.58 
6.775，6. 804, 6.786 





0. 021, 0. 020，0. 020， 
036764 a CH3044 0.019 | 一 | 7.79 
0.018 ,0. 020，0.017 















































由 表 16-10 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 Ta 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 臻 ,对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 

















号 
汉 
济 

> D> oy 


Ta 元 素 合 


范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 








Ta 元 素 含 








量 范围 在 5.00% ~8.72% 时 ， 


于 在 0.05% ~0.10% 时 ， 











数据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.05% ~8.0% 的 Ta 元素。 
表 16-11 PE OPTIMA3300 型 仪器 测量 Ta 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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量 范 回收 率 范围 为 102.0% ~110.0% ，RSD 小 于 5$.50% ; 当 
含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时 ,回收 率 范围 为 100.0% ~ 102.5% ，RSD 小 于 5.50%; 当 
量 范 回收 率 范 围 为 99.8% ~ 100.0% ，RSD 小 于 1.27% ; 当 
回收 率 为 99. 8% ，RSD 小 于 2. 58% 。 由 准确 度 和 精密 度 


































































































oe a 标准 值 / Ta 240. 063nm 
测试 溶 标准 物 合金 加 入 从 Fre ee 
a 2 5 口 深 RSD 
液 编号 质 编 号 牌号 测量 值 (% ) 
(%) (%) (%) |(%) 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 es 0.004，0. 013 0. 008 二 一 
D379 +1 | GH4169 化 学 | GH4169 | +1.00 1.000, 1.019, 1.005, 1.048, 0.991 1.012 | 100.4 |2.20 
、 3.672, 3.765, 3.761, 3.725, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3.72 3.744 一 |1.10 
3.789, 3.781, 3.761, 3.700 
D400 +1 | D2Z125 化 学 DZ125 | +5.00 | 8.850, 8.726, 8.752, 8.678, 8.901, 8.793 | 8.783 | 100.8 |0.94 
D401 、 
1# DZ125 光谱 | DZ125 4.82 | 4.858, 4.786, 4.800, 4.835, 4.801, 4.859 | 4.823 一 |0.66 
D403 . 
3# DZ125 光谱 | DZ125 3.75 3. 868, 3. 879, 3. 836 3. 861 一 10.58 
5# 
DZ125 -5 
”| DZ125 杂质 DZ125 二 3.704, 3.692, 3.782, 3.748, 3.711 3.727 一 |0.99 
杂质 标 样 a 
光谱 标 样 
M002 -2 二 M002 二 2.735，2.701，2. 729，2. 660 2. 706 一 |1.26 
M002 -3 一 M002 一 2. 536，2. 459 2. 498 一 12.18 
042469 一 新 单 晶 合金 | 一 7.826, 7.744, 7.744, 7.688 7.751 一 |0.73 
038935 一 DD6 一 7.039, 7.139, 6.965, ，7. 072 7. 054 一 11.03 
032725 二 K4002 一 2.553, 2.572, ，2. 622 ，2. 591 2. 585 一 11.14 
2. 678 2.644, 2.692, 2.681, 
040736 一 In713C 一 2. 674 一 10.83 
2. 694，2. 641 ，2. 686 
3.312 ，3.259，3. 295，3. 203 ， 
0608219 一 M509 一 3. 286 一 |1.53 
3.314, 3.359, 3.260 
0613263 二 DD402 = 5.752, 5.688, 5.695, 5.696 5.708 一 |0.52 
044823 一 RC26 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 一 = 
044823 +1 一 RC26 | +0.05 | 0.059, 0.056, 0.055, 0.062, 0.057, 0.063 | 0.059 | 118.0 |5.57 
044823 +2 一 FRC26 | +0.50 0.526, 0.538, 0.542, 0.544, 0.544 0.539 | 107.8 |1.40 
可 收 值 0. 057 ，0. 053 ，0. 053， 
036764 +1 = GH3044 | +0.05 0.053 | 106.0 |5.57 
0.053, 0.049, 0.052 
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( 续 ) 
a 要 标准 值 / Ta 240. 063nm 
测试 溶 标准 物 合金 加 入 人 rr 
a 平 雹 可 收 率 | RSD 
液 编号 质 编号 牌号 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) |(%) 
可 收 值 0. 210，0. 204 ，0. 202 ， 
036764 +2 一 GH3044 | +0.20 0.210 | 105.0 |2.74 
0.215, 0.215, 0.214 
可 收 值 0. 097，0. 109 ，0. 103， 
043409 +1 - GH742 | +0.10 0.104 | 104.0 |4.01 
0. 106, 0. 104, 0.107 
可 收 值 0. 320 ，0. 529 ，0. 530， 
043409 +2 一 GH742 | +0.50 0.522 | 104.4 |1.53 
0. 528, 0. 522, 0. 520 ，0. 507 
可 收 值 0. 052 ，0. 052 ，0. 052， 
041805 +1 一 InCo718 | +0.05 0.054 | 108.0 |5.37 
0.053, 0.056, 0.059 
可 收 值 0. 103 ，0. 100 ，0. 103， 
041805 +2 = InCo718 | +0.10 0.106 | 106.0 |4.31 
0.111, 0.105, 0.111 
由 表 16-11 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Ta 240. 063nm 处 测量 高 温 合 金 中 Ta 元 素 ， 



















































































对 于 高 温 合 金 标 准 物 质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 
值 基本 一 致 。 当 Ta 元 素 含 量 范围 在 0.05% ~ 0. 10% 了 时， 回收 率 范围 为 106.0% ~ 118.0% ，RSD 
小 于 5.57% ， 当 Ta 元 素 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时， 回收 率 范围 为 100.4% ~ 107.8% ，RSD 
小 于 4.31% ; 当 Ta 元 素 舍 量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 回收 率 范围 为 100.4% ~ 100.8% ，RSD 
小 于 2. 20% ; 当 Ta 元 素 含量 范围 在 $.00% ~8.00% 时， 回收 率 为 100.8% ，RSD 小 于 1.03% 。 
由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 在 Ta 240. 063nm 处 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 
0.05% ~8.0% 的 Ta 元 素 。 
表 16-12 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Ta 的 准确 度 、 精 密度 试验 
标准 值 / Ta 240. 063nm Ta 263. 558nm 
| sw 平均 值 回收 训 RSD 平均 值 回 收 率 | RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) i 
(%) (%) | (%)|(%) (%) | (%) |(%) 
a GH4169 iio 未 检 出 ,未 检 出 ， 未 检 册 一 | 一 0. 005 ,0. 005 ， | 
化 学 |“ 未 检 出 ,未 检 出 [| 0.004,0.006 | 
GH4169 1.015 ,0. 990 ， 0. 968 ,0. 940 ,0. 979 ， 
D379+1 GH4169| +1. 00 1.001 1100. 1 1 1. 09 0. 965 | 96.0 |1.56 
化 学 1. 007 ,0. 990 ,1. 001 0. 964 ,0. 974 
D400 ”IDZ125 化 学 | DZ125 3.72 |13.763 ,3. 640 ,3. 740 13.714 | 一 1.76 |13.821,3. 628 ,3.683 |3.7111 一 |2.68 
8. 701 ,8. 663 ， 8. 730 ,8. 650 ， 
D400 +1IDZ125 化 学 | DZ125 +5.00 8.716 1100.01 0. 49 8. 722 | 100.2 10. 67 
8. 753 ,8. 747 8. 792 ,8.715 
D401 | 1# DZ125 4. 745 ,4. 872 ,4. 727 ， 4. 844 ,4. 828 ,4. 795 ， 
、 DZ125 4. 82 4.823 | 一 1. 67 4.843| 一 |0.91 
光谱 4.799 ,4. 861 ,4. 936 4. 905 ,4. 802 ,4. 885 
D403 |3# DZ125 3.757,3.930,3.903， 3. 843 ,3. 849 ,3. 869 ， 
ee DZ125 3.73 3. 864 | 一 1.84 3.871| 一 |1.30 
光谱 3. 902 ,3. 827 3. 927 ,3. 933 ,3. 805 































































































( 续 ) 
re ee 标准 值 / Ta 240. 063nm Ta 263. 558nm 
| 平均 值 回收 率 时 均 仁 回收 弄 
人 平均 值 回收 率 | RSD 平均 值 回 收 率 | RSD 
液 编号 | 质 编号 牌号 测量 值 ( % ) 测量 值 ( % ) 

(%) (%)|(%)|(%) (%) | (和 ) I(%) 
5# 
DZ125 -5 3. 927 ,3. 990 ， 3. 937 ,3. 994 ， 
|DZ125 杂质 DZ125 3.956| 一 |1.05 3.955| 一 |0.99 
杂质 标 样 | ，、。_，、 3.993 ,3. 914 3. 980 ,3. 909 
光谱 标 样 
2. 740 ,2. 729 ,2. 831 ， 2. 761 ,2. 696 ,2. 764 ， 
M002 -2 一 MO002 一 2.766| 一 |1.32 2.738| 一 |1.14 
2. 779 ,2. 764 ,2. 752 2. 703 ,2. 764 ,2. 739 
2. 390 ,2. 346 ,2. 381 ， 2. 414 ,2. 373 ,2. 412 ， 
M002 -3 一 MO002 一 2.394| 一 |1.49 2.412| 一 |1.09 
2. 430 ,2. 430 2. 447 ,2. 414 
未 检 出 ,未 检 出 ， | 0. 014 ,0. 012 ,0. 010， 
036764 一 GH3044| ”一 未 检 出 | 一 | 一 0.010| 一 |29.1 
未 检 出 ,未 检 出 0. 011 ,0. 005 ,0. 010 
0. 044 ,0. 042 ,0. 046 ， 0. 075 ,0. 068 ,0. 071 ， 
036764+1 一 GH3044 | +0.05 0. 051|102. 0| 16.6 0. 067 |114.0|8.76 
0. 062 ,0. 060 ,0. 051 0. 063 ,0. 060 ,0. 062 
0. 201 ,0. 219 ,0. 189, 0. 216 ,0. 219 ,0. 220 ， 
036764+2| ”一 GH3044 | +0. 20 0. 208 |104. 0| 5.70 0. 217 |103.511.20 
0. 203 ,0. 216 ,0. 217 0. 215 ,0. 213 ,0. 216 
0. 005 ,0. 006 ,0. 006 ， 
043409 一 GH742 | ”一 0. 002 ,0.007 ”10. 005 一 0. 005 21.9 
0. 005 ,0. 005 ,0. 003 
0. 100 ,0. 104 ,0. 109 ， 0. 114 ,0. 109 ,0. 116 ， 
043409+1| 一 GH742 | +0. 10 0. 105 |100. 0| 5. 08 0. 113 |108.013.77 
0. 106 ,0. 113 ,0. 099 0. 112 ,0. 120 ,0. 109 
0. 506 ,0. 510 ,0. 506 ， 0. 527 ,0. 520 ,0. 527 ， 
043409+2| ”一 GH742 | +0.50 0.514 |101.8|1.46 0. 530 |105.0|1.15 
0. 517 ,0. 522 ,0. 522 0. 534 ,0. 536 ,0. 534 
未 检 出 ,未 检 出 ，| 0. 011 ,0. 010 ,0. 007 ， 
041805 一 InCo718 | ”一 未 检 出 一 0. 009 17.2 
未 检 出 ,未 检 出 0. 008 ,0. 010 ,0. 008 
0. 053 ,0. 056 ,0. 058 ， 0. 064 ,0. 064 ,0. 066 ， 
041805+1 一 InCo718 | +0.05 0. 058 |116. 0| 6. 81 0. 063 |108.0 |4. 32 
0. 058 ,0. 058 ,0. 065 0. 064 ,0. 060 ,0. 059 
0. 104 ,0. 111 ,0. 100 ， 0. 117 ,0. 118 ,0. 118 ， 
041805 +2| ”一 InCo718 | +0. 10 0.113 |113. 0| 9. 47 0. 115 |106.0|2. 43 
0. 130 ,0. 112 ,0. 118 0. 112 ,0. 112 ,0. 115 








对 于 高 ; 





种 合金 


> 





温 合金 标准 物质 ， 





由 表 16-12 可 以 看 出 ， 用 此 
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量 值 与 标准 








值 基本 一 致 。 

小 于 16.6% ; 
小 于 9. 4796 ; 
小 于 1. 849%6 ; 


当 Ta 元 
当 Ta 元 素 含 量 
当 Ta 元 素 含 量 
Ta 元 素 含量 范 


度 符 





准确 度 和 精密 
































度 符 合 


素 含 








Ni 基体 匹配 的 方法 在 Ta 240. 063nm 处 测量 高 温 
物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 

















合金 中 Ta 元 素 ， 


量 范围 在 0.05% ~ 0. 10% 时 ， 回 收 率 范 围 为 100.0% ~ 116.0% ，RSD 


范 朋 


二 


分 析 要 求 。 
此 Ni 基体 匹配 的 方法 在 Ta 263. 558nm 处 测量 高 温 
虽 量 值 与 标准 物质 推 
范围 在 0.05% ~0.10% 时 ， 回 收 率 异 
围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 
围 在 1.00% ~5.00% 时 ， 
范围 在 5.00% ~8.00% 时， 








已 


荐 值 基本 一 





围 在 0. 10% ~1.00% 了 时， 回收 率 范 
围 在 1. 00% ~5.00% 时， 回收 率 范 








围 为 100. 0% ~ 113.0% ，RSD 
围 为 100.0% ~ 100. 1% ，RSD 


围 在 5.00% ~8.00% 时， 回收 率 为 100. 1% ，RSD 小 于 0.49% 。 























可 收 率 范 
回收 率 范 

















温 合 金 中 Ta 元 素 ， 
致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 





对 于 高 温 合金 


回收 率 为 100. 2% ，RSD 小 于 0. 67% 。 准 确 度 和 精密 度 


标准 物 





当 Ta 


让 围 为 104.0% ~ 114.0% ，RSD 小 于 8.76%;; 当 Ta 
于 为 96.0% ~ 108.0% ，RSD 小 于 3.77% ; 当 Ta 
于 为 96.0% ~ 100.2% ，RSD 小 于 2.68% ; 当 Ta 


度 符合 
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分 析 要 求 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ta 240. 063nm 和 Ta 263. 558nm 
处 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~8.0% 的 Ta 元 素 。 

由 表 16-10 ~ 表 16-12 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~8.0% 
的 Ta 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 
说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.05% ~8.0% 的 Ta 元 素 的 测定 。 


16.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空白 浴 液 的 测量 ， 





















































测定 的 方法 检 出 限 见 表 16- 13。 








表 16-13 三 台 仪 器 测量 Ta 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA3300 Thermo IRIS 
Ta 263. 558nm 0. 000 75 = 0.0075 
检 出 限 (DL) (%) 
Ta 240. 063nm 一 0. 004 0 0. 009 9 

















由 表 16-13 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Ta 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.009 9% ， 低 于 高 温 
合金 中 Ta 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0. 05% 的 五 分 之 一 ， 对 于 含量 范围 在 0.05% ~ 8.0% 的 准确 度 、 
精密 度 试验 数据 良好 ， 因 此 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 05% 的 Ta 元 素 。 

















16.3 小 结 




















分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研 究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ta 
226. 230nm 、Ta 240. 063nm 、Ta 263. 558nm、Ta 268. S11nm 、Ta 267. 590nm 、Ta 248. 870nm 等 六 
条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 究 结果 表明 ， 可 以 采用 Ta 263. 558nm 和 Ta 240. 063nm 进行 高 温 合 
金 中 Ta 元 素 的 测量 ， 但 应 注意 Fe 基 和 高 含量 Mn 、Mo 元 素 的 匹配 。 





























研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 气 气 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Ta 的 影响 ， 
结果 表明 ， 在 三 种 溶解 法 中 氢气 酸 溶解 样品 Ta 含量 较 高 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 
测量 高 温 合金 中 Ta 含量 时 ， 应 用 氢 氛 酸 洲 解 样品 。 








在 三 台电 感 看 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.05% ~ 8.0% 间 Ta 元 素 基 体 匹 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 9， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 
通过 用 合成 洲 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Ta 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 在 Ta 263. 558nm 和 Ta 240. 063nm 处 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 
在 0.05% ~8.0% 的 Ta 元素, 准确 度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 009 9% ， 
法 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 05% 的 Ta 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 氢 氟 酸 溶解 法 洲 解 高 温 合 金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Ta 263.558nm 处 和 Ta 
240. 063nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.05% ~8.0% 的 Ta 元 素 。 
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因此 用 此 方 











第 17 营 
17.1 实验 部 分 
17.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 
(1) HJY 公 司 ULTIMA IC 型 











1 050W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 





积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 














铀 基 、 铁 名 基 高 


温 合金 中 铁 元 素 的 测定 


ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 


套 气 流量 0.2L]min， 光电 倍增 管 检 测 ， 


Te 








间 5s。 


(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W,， 


反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 


点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 


队 分 方式 为 峰 高 一 





(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 








SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面 
(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid II 











150W， 反 射 功率 小 于 10W,， 冷却 气流 量 12L/min， 


积 逢 





耻 分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 
型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 1 


辅助 气流 量 1.0L/min， 载 气压 力 25. 0Ibf/in ， 



































CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 


2. 试剂 
除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 








试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规 定 
盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 : p 约 1.42g/mL。 
氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 
:Pp 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 
盐酸 : 1+1。 
全 1+1。 
氧 氧 化 钠 溶 液 : 200g/L。 
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剖 方 法 配制 外 ， 也 可 使 用 








家 标准 物质 〈 标 准 溶液 ) 。 











锰 标 准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 锰 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 


置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
镭 标 准 溶 液 B: 0. 10mg/mL。 配 入 











加 三 崩 
旱 














(1+1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 





岂 方 法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 

















中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 
锰 标 准 溶液 C: 0. 0l1mgZmL。 酝 并 











] 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
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避 
-jo 


制 方法: 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶 液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
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中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

乌 标 准 溶液 A， 1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0. 610 5g 预先 灼 烧 (在 950%C 灼 烧 0.5h) 并 在 
干燥 器 中 冷却 至 室温 的 高 纯 五 氧化 二 钥 (Ta,0;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 3mL 毛 
氟 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钥 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标 准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钥 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钛 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钛 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 
150mL 聚 四 氛 乙 燃烧 杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 、2mL 氧 握 酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 加 入 lmL 硝酸 ， 
摇 匀 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钛 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钛 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 630 5g 预先 灼 烧 (在 800% 灼 烧 30min) 并 
在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 三 氧化 多 (WO0,;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10 ~ 
15mL 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钨 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (Y 0,， 质 量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250m 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 

镍 基体 浴 液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


17.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 . Ti334. 94nm。 
内 标 线 Y 371.029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、Y 360.073nm 和 
Y 224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 


17.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 铁 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 
3) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合 金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 )、 铝 ( 见 第 
2 章 ) 、 钴 〈 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 )、 铁 ( 见 第 9 章 ) 、 欠 ( 见 第 10 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 ) 、 铀 ( 见 第 
13 章 ) 、 锯 ( 见 第 14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 ) 、 钨 ( 见 第 19 章 )、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 


















































































































































































































































































































































配制 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 ; 若 不 加 入 氧 氛 酸 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 质量 分 数 范围 在 
0.01% ~1.00% 的 饥 ( 见 第 5 章 ) 、 包 ( 见 第 20 章 ) 元 素 的 测定 。 























17.2 结果 与 讨论 


17.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钛 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 有 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶 液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
17-1。 




















表 17-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 
















































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 /试剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-l1、B-2 B 0.01, 0.001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 
Ce-l、 Ce-2 Ce 0.01, 0.001 
Co-l1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-l~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0. 001 
Cu-l~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-l~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-l1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-l1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-l1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-l~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-l~W-—4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO, 10% (体积 分 数 ) 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H,S04 10% (体积 分 数 ) 
了 H3PO4 -1 HsPO, 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 





2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合 金 基 体 元 素 和 共存 元 素 对 分 


析 元 素 Ti 的 光谱 干扰 








公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Ti 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 
1s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 上 


形 进 行 适当 全 加 放大 人 处 型 
































9 光谱 扫 





将 表 17-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 


时 间 
描 图 




















EE ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 


附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 


Ti 的 光谱 干扰 情况 见 表 17-2。 


表 17-2 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 

















































































































































































































共存 元 素 含量 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 本 

范围 〈%% ) 334. 941 336. 121 323 452 
Al 0.5~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0.005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0.001 ~0.1 无 干扰 无 干 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干扰 无 干 朱 无 干扰 
Cr 0.1~27 无 干 无 干 执 无 干 
Cu 0.01 ~1 无 笠 无 干 执 无 干 
Fe 0.05 ~ 10，Fe 基体 无 干 无 干 无 干 
Hf 0.01 ~5 无 干 无 干 无 干 
Mg 0.005 ~0.1 无 于 无 十 无 于 
Mo 0.1~12 无 干 无 干 无 干 
Mn 0.01 ~15 无 干 无 干 所 无 种 
Nb 0.1~3 16.5 x10-4 (334.935)" 无 干 扩 无 干 
Re l=7 无 干扰 无 干 村 无 二 
Ta 0.05 ~8 无 干 无 干 无 干 
看 二 本 有 
Si 0.05 ~1 无 干 无 干 无 干 
W 0.1~16 无 干 无 干 所 无 二 
V 0.05 ~5 无 干 无 干 所 无 二 





























































































































































































































( 续 ) 
| Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈% ) 334. 941 336. 121 323. 452 

Y 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 

Zr 0.005 ~0.2 无 二 无 干扰 元 干 搞 

Ni 基体 I4. 1 x10-5 (336. 124) 无 干扰 无 干扰 
硫酸 试剂 无 干 无 干扰 无 三 

盐酸 试剂 无 干 无 干扰 无 干 
硝酸 试剂 无 干 无 干 无 乎 
氧气 酸 试剂 无 干 无 干 无 干 
磷酸 试剂 无 干 无 干 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 十 元 干 搞 元 平 折 
柠檬 酸 试剂 无 二 无 干扰 无 干扰 
QL 表示 存在 谱 线 重 苹 干扰 ，(”) 前 的 数字 为 谱 线 重 释 干扰 水 平 O (As) ，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 

单位 为 mm。 








根据 表 17-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合 金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 17-3。 


表 17-3 ”高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 




































































元 素 / 在 高 温 合 金 中 的 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

试剂 最 大 影响 含量 (% ) 334. 941 336. 121 323. 452 
Al 7 可 用 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.1 可 用 可 用 可 用 
Co 16 可 用 可 用 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 
Me wa 可 用 可 用 可 用 
Mo 12 可 用 可 用 可 用 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 
Nb 3 L0. 002 01 可 用 可 用 
Re 7 可 用 可 用 可 用 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 
Ti 一 二 i 

Si 1 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
元 素 / 在 高 温 合金 中 的 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
试剂 最 大 影响 含量 ( % ) 334. 941 336. 121 323. 452 
W 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 可 用 可 用 
双 0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ni 70 L0.0029 可 用 可 用 
硫酸 试 前 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试 前 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试 刘 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试 间 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 齐 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试 齐 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试 前 可 用 可 用 可 用 
QL 表示 存在 谱 线 重 闪 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 谱 线 重 半 干扰 程度 。 
(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合 金 基 体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Ti 的 光谱 干扰 ”将 表 17-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 


型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 i 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 盖 加 放 
大 处理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 下 的 光谱 干扰 情况 见 表 17-4。 


表 17-4 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 
































































































































































































































a i 共存 元 素 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 A 
含量 范围 ( % ) 334. 941 336. 121 
Al 0.05 ~7 可 用 可 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 
Co 0.1~16 可 用 可 
Cr 334. 946 光谱 干扰 ， 
Cr 0.1~27 可 
Cr 0.1 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 背景 干扰 ，Cu 0. 1 以 下 可 可 
Fe 0.05 ~10，Fe 基体 可 用 可 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 背景 干扰 ，Mg 0. 1 以 下 可 
Mn 0.01 ~15 可 用 
Mo 336. 143 光谱 干扰 ， 
Mo 0.1~12 可 用 
Mo 0. 1 以 下 可 














































































































































































































































































































( 续 ) 
i * 存 元 素 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
含量 范围 (% ) 334. 941 0 Tel 
NE 有 Nb 334. 916 、334. 941 光谱 干扰 ， Nb 336. 096 光谱 干扰 ， 
Nb 0. 1 以 下 可 Nb 0.1 以 下 可 用 
Ni 336. 126 光谱 干扰 ， 
™ 基体 四 时 Ni 0.1 以 下 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 
Ta 0.05 ~8 Ta 334. 928 光谱 干扰 ，Ta 0.1 以 下 可 用 可 
Ti 一 一 二 
V 0.05 ~5 背景 干扰 ，V 0. 1 以 下 可 用 背景 干扰 ，V 0. 1 以 下 可 
ee 二 W 336. 117 光谱 干扰 ， 
W 0.05 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 
Zr 0. 005 ~0.2 背景 干扰 ，Zr 0. 1 以 下 可 背景 干扰 ，Zr 0. 1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 
硝酸 试剂 可 用 可 
氧气 酸 试剂 可 用 可 
磷酸 试剂 可 用 可 
酒石酸 试剂 可 用 可 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 
硫酸 试 前 可 用 可 
(3) Thermo IRIS Intrepid 卫 型 ICP - AFS 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 



































元 素 Ti 的 光谱 干扰 ”将 表 17-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 


Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 i 三 条 分 析 i 





普 线 波 长 处 进行 








图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 


可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进行 适当 全 加 放大 人 处 型 


EE ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 


附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 的 





光谱 干扰 情况 见 表 17-5。 


表 17-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 












































































































































共存 元 素 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | ， 
含量 范围 ( % ) 323. 452 334. 941 336. 121 

Al 0.05 ~7 可 可 可 用 

B 0.005 ~0.2 可 可 可 用 

Ca 0.01 ~0.1 可 可 可 用 

Ce 323. 490 、323. 415 Ce 336. 161 光谱 干扰 ， 
Ce 0.001 ~0.2 ee 、 可 、 
光谱 干扰 ，Ce 0. 01 以 下 可 用 Ce 0. 1 以 下 可 
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( 续 ) 
、 共存 元 素 Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | ， 
含量 范围 〈% ) 323. 452 334. 941 336. 121 
ee i ] Co 336. 128 、336. 157 
a 口 品 和 
" 光谱 干扰 ，Co 0.1 以 下 可 用 
Cr 334. 939 光谱 干扰 ， eS 
Cr 0.1~27 可 可 用 
Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 可 可 用 
0.05~10 
Fe 可 用 可 用 可 用 
Fe 基体 
Hf 0.01 ~5 可 可 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 可 可 用 
Mn 323. 494 、323. 409 
Mn 0.01 ~15 光谱 干扰 ，Mn 0.1 可 可 用 
以 下 可 用 
ee a 1 Mo 336. 139 光谱 干扰 ， 
二 口 口 
” Mo 0.2 以 下 可 用 
Nb 334. 90 、334. 946 
证 1 光谱 干扰 ，Nb 0. 05 可 用 
大 口 
以 下 可 用 ，Nb 0. 1 干扰 
Ti 0. 0004 
Ni 323. 464 光谱 干扰 ， Ni 336. 126 、336. 158 
Ni 基体 可 a . 
Ni 0.1 以 下 可 用 ，Ni 匹配 光谱 干扰 ，Ni 0. 1 以 下 可 用 
Si 0.05 ~1 可 可 可 用 
Ta 323. 469 光谱 干扰 ， Ta 334. 924 光谱 干扰 ， 
Ta 0.05 ~8 可 用 
Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0.1 以 下 可 用 
Ti 至 一 一 
V 323. 449 光谱 干扰 ， 
V 0.05 ~5 可 可 用 
V0.1 以 下 可 用 
W 334. 937 光谱 干扰 ， W 336. 111 光谱 干扰 ， 
Ww 0.1~16 可 
W 0.5 以 下 可 用 W0.1 以 下 可 
ee " Y 336. 129 光谱 干扰 ， 
总 口 口 
Y 0.01 以 下 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 323. 410 光谱 干扰 ， 本 
Zr 0.005 ~0.2 可 可 用 
Zr 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试 章 可 可 可 用 
盐酸 试 章 可 可 可 用 
硝酸 试 齐 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试 章 可 可 可 用 
磷酸 试 章 可 可 可 用 
酒石酸 试 章 可 可 可 用 
柠檬 酸 试 章 可 可 可 用 
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(4) 各 仪器 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 17-2 ~ 表 17-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 元 素 各 分 析 谱 线 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 17-6。 


表 17-6 各 仪器 对 Ti 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 






























































Ti 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
334. 941 336. 121 323. 452 
HJY ACTIVA 可 用 可 可 用 
W 0.05、Ni 0.1 以 下 可 用 ， 人 
PE OPTIMA 可 用 ' : 无 此 线 





Ni 基 不 可 用 




















Ni 0.1 以 下 可 用 ，Ni 基 匹 配 ， _ 
[ Ni0.1L Ni 基 匹 
用 W 0.1 以 下 可 用 1 义 下 可 用 ，Ni 基 匹 配 
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Thermo IRIS 




















由 表 17-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Ti334. 941nm 的 光谱 干扰 较 小 ， 
因此 应 采用 Ti334. 941nm 进行 镍 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 王 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HIY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


17.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标 准 溶 
液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 17-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标 


















































加 






















































































364 


准 溶 液 和 镍 基体 溶液 ， 





使 容量 


哆 谷 坚 








1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 


播 匀 。 














瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 17-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 





(3) 氧 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 


理 5 份 空 








瓦 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 





按 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 





溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 











而 中 ， 分 别 在 容 











E 
里 





下 中 加 入 适量 Ta、W、 人 i、 











Mn 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 17-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 


标 法 可 不 加 立 内 标 溶液 ， 月 





日 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 。 
































表 17-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Ta、W、Ti、Mn、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Ta (%) W (%) Ti (%) Mn (%) Ni (%) 
SI1-Ti 0 0 0 0 30 
S2-Ti 0. 05 0. 10 0. 10 0.01 30 
S3-Ti 0. 20 1. 00 0. 50 0. 10 40 
S4 -下 2. 00 8.00 2. 00 15. 00 40 
S5 -Ti 8. 00 12. 00 7.00 1.00 30 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 


仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 
谱 线 : Ti 334. 941nm。 


积分 时 间 : 5s。 





(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 涡 


17-8。 











(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 

















用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 





上 量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 三 元 素 ， 分析 结果 见 表 


用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 


列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 i 元素， 分 析 结 果 见 


表 17-8。 


(4) 氧 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧气 酸 次 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
曲线 系列 溶液 ， 在 上 述 工作 条 件 下 到 








析 结 果 见 表 17-8。 
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用 氢 氟 酸 溶解 法 工作 





曲线 ,测量 氢气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 元素， 分 

















表 17-8 三 种 溶解 法 在 Ti 334. 941nm 处 测定 Ti 元素 数据 比较 
测试 溶液 标准 物 合 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 硫酸 溶解 氧气 酸 溶解 
Ss rg i Se 

编号 质 编号 (%) 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (% ) 
A2 -2 

D133 GH4033 2.74 2.726, 2.707 2.724, 2.718 2.668, 2.682 
GH33 
AS5—-2 

D134 GH2036 0.076 0.074,0.073 0.076, 0.074 0. 073 ，0. 074 
GH36 
A8 -1 

D135 A GH3039 0.61 0.600, 0.602 0.609, 0.611 0.600,0.597 
A42 

D139 三 GHI105 1.38 1.359, 1.357 1.330, 1.351 1.333 ，1. 334 
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( 续 ) 
测试 溶液 标准 物 会 使 牌号 标准 值 王 水 溶解 硫酸 溶解 氧气 酸 溶 解 
金牌 号 ee es Se 
编号 质 编号 ” (%) 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (% ) 
A35 
D143 GH4169 0.78 0.775, 0.766 0. 622 ，0. 634 0.790，0.785 
H169 
A43 2.313 ，2. 345， 
D144 GH4220 2. 377 2.361，2.383 2.368，2. 346 
H220 2.345，2. 376 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 3.32 3.351, 3.325 3.309, 3.316 3.291, 3.291 
合金 GH302 
151 -2 
D172 和 GH4049 1. 83 1.829, 1. 820 1.847，1. 838 1.798，1.786 
GH49 镍 基 高 温 合金 
157 
D174 本 GH4037 1.91 1. 887, 1.886 1. 899, 1. 892 1.877，1. 873 
H37 高 温 合金 617 
160 0. 491 ,0. 503， 
D177 后 GH3044 0. 49 0. 450，0. 485 0. 504 ，0. 501 
H44 高 温 合金 868 QS 
D219 0 GHI1140 0. 94 0. 943 ，0. 938 0. 942 ，0. 949 0. 925 ，0. 938 
铁 钊 基 高 温 合 金 GH140 S 0 I 
215 
D226 四 GHI1035 1.19 1.189, 1.203 1.204, 1.203 1.176, 1.182 
铁 镍 基 高 温 合 金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 0. 495 0.489 ,0.492 0.491, 0. 490 0. 488, 0. 496 
GH30 
6952 
D257 GH3128 0. 645 0. 616，0. 652 0. 670，0. 587 0. 641，0. 585 
GH128 
67 -10 2. 728 ， 
D317 | K403 2.75 2.721，2.724 2.728，2.713 
K3 锦 铬 钴 钢 2.737，2.758 
77=11 
D321 a K405 人 2. 670，2. 686 2. 654，2. 646 ， 2. 655 ，2. 636 
Al1021 
D340 GH2132 1. 57 1.545, 1.566 1.577, 1.574 1.512, 1.528 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 3.48 3.457, 3.426 3.511, 3.490 3.482, 3.491 
D384 | GBW01641 镍 基 高 温 合金 K418B 0. 85 0. 837, 0. 850 0. 838 ，0. 838 0. 833, 0. 818 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3. 42 3.392，3.383 3. 357 ， 3.456，3. 428 
0. 970，0. 907， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.93 0. 903 ，0. 906 0.768，0. 917 人 
M002 -1 至 M002 = 1.352, 1.394 |1.414,1.444,1.428| 1.464, 1.473 
030088 一 DZ4 一 1.691, 1.712 1.677, 1.683 一 
030183 K424 4.422，4. 387 1.325，1. 277 4. 617 
030622 EE IC6 0.002 ,0. 001 0. 002 ,0. 001 0. 004 ,0. 004 
032725 -= K4002 = 1.427, 1.432 1.359，1. 406 1.675, 1.594 
034532 二 K418 一 0.798, 0.794 0.754, 0.758 0.795, 0. 816 
036764 = GH3044 一 0. 233 ，0. 226 0.240，0. 239 0.243 ，0. 240 
037103 过 K423 二 3. 639，3. 603 3.033, 2.619 3.604, 3.618 
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( 续 ) 
测试 溶液 标准 物 合 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 硫酸 溶解 氧 氟 酸 溶解 
EI i Ee 
编号 质 编号 ” (%) 法 测量 值 (% ) 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (% ) 
037935 一 DZ22 一 1.817, 1.815 1.717, 1.702 1.802，1. 891 
038916 一 GH710 一 5.158, 5.128 1.724, 2.179 5.301, 5.068 
038936 一 DD6 一 0. 006 ，0. 005 0. 003 ，0. 004 0. 004 ，0. 006 
040371 一 IC10 一 0. 043 ，0. 046 0. 040 ，0. 036 0. 047 ，0. 048 
040736 一 In713C 一 4. 632 ，4. 691 2.562, 1.879 4. 800, 4.785 
041670 一 DD3 一 2. 006 ，2. 005 1.979, 1.984 1.967, 1.990 
041805 一 InCo718 一 0.903 ，0. 896 0. 697，0. 680 0. 93$ ，1. 070 
042471 一 单 晶 合金 一 0.010，1. 014 0. 005 ，0. 004 0. 005 ，0. 004 
2. 721 ，2. 750 ， 
043409 一 GH742 一 2.740，2.714 2.738，2.718 
2.767 
0.914，0. 928 ， 
044823 一 FRC26 一 0. 899 ，0. 909 0.911, 0.910 
0.921, 0.919 
0. 021，0. 020， 
CH188 一 GHS188 一 0.018 ，0. 017 0. 019 ，0. 019 
0. 017 
GH1140 一 CH1140 一 0. 969 ，0. 963 0. 966 ，0. 967 0. 99 ，0. 973 
0. 221，0. 204， 
0608219 一 MS509 一 0.212 ，0. 268 0. 189 ，0. 200 
0.210 
0609202 一 K417 一 4.741, 4.780 0. 608 ，0. 588 4. 768 ，4. 925 
0610072 一 GH710 一 4.795, 4.757 2.910, 3.389 4.782, 4.746 
0612131 一 GH720Li 一 4.919 ，4. 939 1.644, 1.951 4.913, 4. 892 
0613263 一 DD402 一 1. 028 ，1. 043 0. 963 ，0. 963 1.027, 1.034 
焊丝 0. 007，0. 007， 
0613955 一 一 0. 008 ，0. 025 0. 008 ，0. 007 
HGH3113 0. 007 
由 表 17-8 可 以 看 出 ， 硫 酸 溶解 法 测量 标准 物质 中 的 王 元 素 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 但 























邮 
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测量 部 分 牌号 高 温 合金 样品 中 的 下 元素 时 ， 测 量 值 明 显 偏 低 ， 因 此 硫酸 溶解 方法 不 适 于 测量 镍 

基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 开元 素 的 含量 ; 王 水 溶解 法 和 氧 氟 酸 溶解 法 测 得 的 下 元 素 的 含量 基本 一 

致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 因 此 这 两 种 溶解 法 均 可 以 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 的 

Ti 元 素 的 含量 。 

17.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 钛 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试 验 


1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AFS 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 
试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 17-9。 
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表 17-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 




















































































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 生 直 水 平 垂 
观测 方式 垂直 垂直 垂 
冷却 气流 量 / (L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 / (L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 334. 941 334. 941 334. 941 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积 和 面积 积分 
积分 时 间 /s 5 自动 , 1 ~5 可 见 光 区 5 

















2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标准 溶液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 
容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 17-7 ( 按 元 素 含 量 为 10 00% a 00mg/mL 计算 ) ， 加 入 
按 下 面 测 试 深 液 配 制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 涂 液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 
(0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 

3. 测试 溶液 配制 

0 金 样 品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 17-11 ~ 表 
17-13) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. 5ml 氢 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 
表 17-10。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.05% ~ 10.00% 间 测 量 的 下 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 
足 测量 要 求 。 
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表 17-10 各 仪器 分 析 Ti 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 





Ti 334. 941 0.999 99 0.999 91 0.999 95 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 下 元素, 分析 结果 见 表 17-11 ~ 表 
17-13。 


























表 17-11 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Ti 的 准确 度 、 精 密度 试验 














ee i 标准 值 Ti334. 941 
测试 深 标准 物 ep 而 关 答 人 地 有 
Se 测量 平均 值 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 0 
(%) (%) (%) (%) 
GH4169 0. 937，0. 919，0. 902 ，0. 955 ，0. 907 ， 
D379 GH4169 0. 93 0. 919 1. 84 
化 学 0.921, 0.902, 0.913, 0.924, 0.906 
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Ce a 标准 值 Ti 334.941 
测试 溶 标准 物 i | 全 而 计 人 ， 2 到 本 闪 
i ee 测量 平 花 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 人 
(%) (%) (%) (%) 
GH4169 
D379 -0. 05g GH4169 0. 465 0. 468 ，0. 464 ，0. 463 ，0. 460 0. 464 0.71 
化 学 
、 3.378 ,3.353, 3.409 ,3.374，, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3. 42 3. 39 1.04 
3. 360，3. 447 
本 3. 42 + 7.573 ，7. 507 ，7. 602 ， 7. 594 
D400 +1 DZ125 化 学 DZ125 0. 68 
4. 00 7.666, 7.590, 7. 608 回收 率 105 
77 -11 
D319 K405 1.71 1.712，1.759，1. 747 1. 740 1. 40 
K5 -1 
A34 
D142 H167 2.96 3.034, 3.042, 3.012, 2.992 3. 020 0.75 
H167 
A8 -1 
D135 和 GH3039 0.61 0. 626, 0.620, 0.622, 0.615 0. 621 0.74 
D384 4 K418B 0. 85 0. 844, 0. 865 0. 867, 0. 868 0. 857 1.32 
镍 基 高 温 合金 9 
67 -10 2. 868 ,2. 889 ，2. 877 ， 
D317 K403 2.75 2. 877 0. 30 
K3 镍 铬 狂 钢 2. 874 
153 H43 2.364，2.319 ，2. 367 ， 
D173 近 GH43 2. 25 2. 344 1.07 
高 温 合金 598 2. 326 
1.054, 1.055, 1.083, 1.080, 
D107 110# 近 110# 1.07 1. 068 1. 15 
1. 064 ，1. 070 
D403 3# DZ125 光谱 | DZ125 3.41 3.314, 3.324, 3.347, 3.366 3. 338 0.70 
第 20 号 高 温 
D145 CH2302 3.32 3. 400，3. 372 ，3. 410 ，3. 358 3. 385 0.72 
合金 GCH302 
215 铁 基 高 1.219, 1.209, 1.272, 
D226 | CH1035 1. 19 1. 236 2. 27 
温 合金 GH35 -1 1. 243 
AZ = 
D133 CH4033 2.74 2. 836, 2.755 2. 795 2. 05 
GH33 
A30 
D132 H136 2. 83 2. 842, 2. 866, 2. 822, 2. 807 2. 834 0. 90 
H136 
157 H37 高 温 
D174 CH4037 1.91 1.985, 1.972, 1.958, 1.905 1. 955 1.80 
合金 617 
1.318, 1.331, 1.339, 1.291, 
D355 CH140 -6 CH1140 1.31 1. 315 1. 44 
1.318, 1.296 
77 -11 4.269, 4.185, 4.138, 4.144, 
D323 K405 4.12 4. 208 1. 42 
KS -5 4. 260, 4. 252 
6924 
D244 GH3030 0. 651 0. 686，0. 664 ，0. 648 ，0. 681，0. 681 0. 672 2. 35 
GH30 
160 H44 0. 233 ，0. 233 ，0. 225 ，0. 236 ， 
D177 CH3044 0. 245 0. 234 1.97 


高 温 合金 868 














0. 236, 0. 238 



































( 续 ) 
ee a 标准 值 Ti 334.941 
测试 溶 标准 物 i | 全 而 计 人 ， 2 到 本 闪 
y Lg 王 测量 平 捧 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 人 
(%) (%) (%) (%) 
204GH153 0.235, 0. 238 ,0. 240 ，0. 246 ， 
D147 a GH2153 0. 23 0. 240 1.72 
镍 基 高 温 合金 0. 238 ，0. 244 
D147 0 GH2153 0.46 0. 477，0. 478, 0.482, 0.473 0. 477 0.77 
镍 基 高 温 合金 0 | | 
6951 
D256 GH3128 | 0.224 0. 198, 0. 198, 0. 207, 0. 197 0. 200 2.35 
GH128 
A5 -2 0. 075 ，0. 077 ，0. 080 ， 
D134 GH2036 | 0.076 0. 077 2.4 
GH36 0. 077，0. 079 
0.217, 0.249, 0.247, 0.258, 
036764 GH3044 一 0. 244 5.73 
0. 244, 0. 248 











由 表 17-11 可 以 看 上 




















上 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Ti 元素 ， 对 于 高 温 合 金 标准 








物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 力 


I 入 值 基本 一 致 。 当 








下 元 素 含 量 范 围 在 0.08% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 5.73% ; 当 全 元素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 
时 ，RSD 小 于 2.27% ; 当 工 元 素 含 量 范 围 在 5.00% ~7.00 和 时， 回收 率 为 105.0% ，RSD 小 于 
0.68% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ti334. 941nm 处 分 析 高 温 合金 中 含 
量 范围 在 0.10% ~7.0% 的 下 元 素 。 




















表 17-12 PE OPTIMA 测量 Ti 的 准确 度 、 精 密度 试验 



































No 要 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 ee 而 语调 ， i 于 
测量 平 其 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 人 
(%) (%) (%) (%) 
0.936, 0.941, 0.920, 0.911, 0.944， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.93 0. 931 1. 81 
0. 953 ，0. 911 
0. 471 ，0. 466 ，0. 456 ， 
D379 -0.05g| GH4169 化 学 GH4169 0. 465 0. 465 1.51 
0.457, 0. 469, 0. 472 
3.546, 3.471, 3.457, 3.479, 3.382, 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3. 42 3. 402 3. 55 
3. 254 ，3. 227 
7.425，7. 345 ，7. 440 ，7. 398 ， 7. 401 
D400 +1 DZ125 化 学 DZ125 +4. 00 0. 44 
7. 390 ，7. 406 回收 率 100. 0 
77 -11 1.750, 1.688, 1.740, 1.724, 
D319 K405 1.71 1.730 1.31 
K5 -1 1.729 ，1. 746 
A34 2.989，3. 033 ，3. 018 ，2. 944 ，3. 001 ， 
D142 H167 2.96 2. 996 1.31 
H167 2.931, 3.014, 3.037 
A8 -1 
D135 Ty GH3039 0.61 0.611, 0.609, 0.630, 0.620, 0.618 0. 618 1.35 
GBW01641 0. 862, 0.854, 0.849, 0.8304, 0.858, 
D384 K418B 0. 85 0. 855 1.19 
锦 基 高 温 合金 0. 858, 0.843, 0.864, 0.850, 0.863, 0.868 
67 -10 2.782 ，2.794，2.793 ，2.789 ，2. 751 ， 
D317 K403 2.75 2. 789 0. 67 
K3 钊 铬 铬 钢 2. 807，2. 805 
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居 ) 
ee 本 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 人 人。 | 全 而 计 人 二 到 本 闪 
a 测量 开 扩 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 Re 
(%) (%) (%) (%) 
153 H43 高 温 2. 205 ，2. 202 ，2. 207 ，2. 208 ， 
D173 近 GH43 2. 25 2. 247 2. 88 
合金 598 2. 323 ，2. 338 
D107 110# 近 110# 1.07 1.087, 1.095, 1.068, 1.078, 1.060 1. 078 1.31 
1# DZ125 2. 582 2.559, ，2. 544 ，2. 562 ， 
D401 we DZ125 2. 47 2. 561 0. 69 
光谱 2. 540, 2. 581 
3# DZ125 
D403 MM DZ125 3.41 3. 463 ，3. 464，3. 547 ，3. 579 3. 513 1.68 
光谱 
5# DZ125 
D405 几 DZ125 = 3.258, 3.233, 3.152, 3.171 3. 204 1.57 
光谱 
第 20 号 3.349 ,3. 364 ，3. 298 ，3. 429 ， 
D145 | GH2302 3.32 3. 378 1.39 
高 温 合金 GH302 3.412, 3.368, 3.423 
215 铁 基 高 1.161, 1.169, 1.224, 1.232, 
D226 | GH1035 1.19 1. 209 2.51 
温 合金 GH35 -1 1.241, 1.229, 1.229, 1.180, 1.213 
6802 
D240 a GH2036 0. 13 0. 147，0. 145, 0.153, 0. 148 0. 148 2. 30 
A2 -2 
D133 GH4033 2.74 2. 7530，2. 721 2. 736 0.75 
GH33 
A30 
D132 H136 2. 83 2.797, 2. 814, 2.716, 2. 834 2. 790 1. 85 
H136 
206Crl8Ni20 | Crl8Ni20Mo 0. 238, 0.227, 0. 224 ，0. 220 ，0. 228 ， 
D220 一 0. 227 3. 40 
Mo2Cu2Nb 2Cu2Nb 0.233 ，0. 229, 0. 232, 0. 228 ，0. 210 
157 H37 1. 929 ，1. 921 ，1. 906 1. 895 ， 
D174 ee GH4037 1.91 1. 906 0.75 
高 温 合 金 617 1.914, 1.888, 1.893, 1.902 
1.318, 1.292, 1.297, 1.283, 
D355 GH140 -6 GH1140 1.31 1. 305 1. 49 
1.290, 1.305, 1.315, 1.343 
77 -11 4. 056 ，4. 089 ，4. 099 ，4. 082 ， 
D323 K405 4.12 4. 091 0.74 
K5 -5 4. 076，4. 146 
6924 0. 682 ，0. 660 ，0. 640 ， 
D244 GH3030 0. 651 0. 665 2. 44 
GH30 0. 673 ，0. 672 
160H44 高 温 0.497, 0. 501 ，0. 498 ，0. 505 ，0. 505 ， 
D177 D177 0. 49 0. 502 0. 68 
合金 868 0. 502 ，0. 505 
160H44 高 温 
D177 D177 0. 245 0. 248, 0. 245 0. 248 ，0. 247 0. 247 0.57 
合金 868 
204 GH153 0.235, 0.231, 0.234 ，0. 230 ， 
D147 IE D147 0.23 0. 234 1.04 
镍 基 高 温 合金 0. 235, 0. 236 
204GH153 
D147 家 D147 0. 46 0. 461，0. 460, 0. 461, 0. 463 0. 461 0.27 
镍 基 高 温 合 金 
6951 0. 236, 0.241, 0.232, 0.246, 
D256 D256 0. 224 0. 240 2. 07 


GH128 














0.237, 0.244, 0.236, 0.238, 0.246 


































































































( 续 ) 
人 本 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 合金 Pm ee 于 
测量 平 区 RSD 
液 编号 质 编 号 牌号 
(%) (%) (%) (%) 
AS -2 0. 078 ，0. 076 ，0. 078 ，0. 078 ， 
D134 GH2036 0.076 0. 077 1.73 
GH36 0.076, 0.075 
036764 一 GH3044 一 0. 255, 0. 246 ，0. 239 0. 247 3.25 
0613263 一 DD402 一 1.045, 1.043, 1.048, 1.045 1.045 0. 20 
032725 一 K4002 一 1.576, 1.560, 1.580, 1.580 1. 574 0.6 
0. 921 ，0. 931 ，0. 918 ，0. 937 ，0. 899 ， 
044823 一 FRC26 一 0. 919 3 
0. 910 ，0. 919 
M002 -2 一 M002 一 1.831, 1.789, 1.830, 1.770 1. 805 1.69 
3.610, 3.640, 3.677, 3.605, 3.577, 
037103 一 K423 一 3. 632 1. 00 
3. 647 ，3. 669 
041805 一 InCo718 一 0.936, 0.973, 0.963, 0.952, 0.942 0. 953 1.58 
0. 051 ，0. 049 0.051, 0.049, 0.050, 
040371 一 IC10 一 0. 051 4.38 
0. 055 
0612131 一 GH720Li 一 5.026, 5.063, 5.026, 5.025, 5.011 5. 030 0.39 
1.168, 1.150, 1.157, 1.170, 1.142, 
041276 一 FRC26y 一 1. 164 1.63 
1. 196 
0610072 一 GH710 一 4. 804, 4.858, 4.913, 4. 898 4. 868 1.00 
040733 一 Ni 基 合 金 = 一 2.605, 2.692, 2.667, 2.626, 2.627 2. 643 L338 
4.749, 4.761, 4.875, 4.759, 4.803, 
040736 一 In713C 一 4. 789 0. 97 
4.755, 4.818 
040862 一 FGH96 一 3. 846, 3.741, 3.824, 3.807 3. 805 1.19 
0.214, 0.210, 0.212, 0.206, 0.223, 
0608219 一 M509 一 0. 213 4. 02 
0. 228, 0. 210，0. 202 
0609202 一 K417 一 4.606, 4.674, 4.694, 4.618, 4.632, 4.645 0. 81 
041694 一 K418C 一 0.787, 0.755, 0.789, 0.763, 0.792 0.777 2.18 
由 表 17-12 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 下 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 














物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 
Ti 元 素 含量 范围 在 0.05% ~1.00% 时 ，RSD 小 于 4.38% ; 当 Ti 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 
时 ，RSD 小 于 3.55% ; 当下 元 素 含量 范围 在 5.00% ~7.00% 时， 回收 率 为 100.0% ，RSD 小 于 
0. 44% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 下 334.941nm 处 分 析 高 温 合金 中 
含量 范围 在 0. 10% ~7.0% 的 元素。 
































表 17-13 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Ti 的 准确 度 、 精 密度 试验 








We ye 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 二 而 让 2 于 站 
yi 测量 平 其 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 I 
(%) (%) (%) (%) 
a 0. 931 ，0. 926 ，0. 930 ，0. 937 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.93 0. 933 0.56 
0.932, 0.930, 0.936, 0.940, 0.941 
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ee 本 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 | 而 计 人 ' 到 本 闪 
i 测量 开导 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 全 
(%) (%) (%) (%) 
D379 -0.05g| GH4169 化 学 GH4169 0. 465 0. 459 ，0. 470 ，0. 467 ，0. 467 0. 466 1.01 
D400 DZ125 化 学 DZ125 3. 42 3.376, 3.361, 3.343 3. 360 0. 49 
9 0. 86 
D400 +1 DZ125 化 学 DZ125 00 7.428, 7.320, 7.461, 7.361 7. 393 回收 率 
十 全. 
100.8 
77 -11 1.716, 1.709, 1.687, 1.696, 1.713, 
D319 K405 1.71 1. 709 0.70 
K5 -1 1.724, 1.712, 1.717 
A34 2.960, 2.971, 3.019, 2.966, 
D142 H167 2. 96 2. 961 0. 95 
H167 2.931, 2.931, 2.965, 2.947 
Ag -1 
D135 a GH3039 0.61 0.607, 0.627, 0. 625, ，0. 632 ，0. 632 0. 625 1. 65 
GBW01641 镍 
D384 CR K418B 0. 85 0. 871, 0. 879, 0. 885, 0. 875, 0. 884 0. 879 0. 68 
基 高 温 合金 
67 -10 2. 763 2.728, 2.755, 2.745, 2.759, 
D317 K403 2.75 2. 751 0. 45 
K3 锦 铬 钴 钢 2. 762 ，2. 746 
153H43 高 2.206，2.284，2. 232 ，2. 230 ， 
D173 近 GH43 2. 25 2. 241 1. 15 
温 合金 598 2. 245 ，2. 248 
、 1.088 ，1. 059 ，1. 069 ，1. 062 ， 
D107 110# 近 110# 1.07 1.077 1.47 
1.091, 1.095 
D403 3# DZ125 光谱 | DZ125 3.41 3.395, 3.380, 3.396, 3.459, 3.421 3. 410 0.91 
2. 466 ，2. 440 ，2. 466 ，2. 452 ， 
D405 5# DZ125 光谱 | DZ125 2. 47 2. 475 1. 22 
2.511, 2.512 
第 20 号 高 温 3.342, 3.287, 3.319, 3.352, 3.333, 3.361, 
D145 GH2302 3.32 3. 335 0. 88 
合金 CH302 3.361, 3.314, 3.281, 3.340, 3.369, 3.362 
215 铁 基 高 温 1.181, 1.183, 1.205, 1.199, 1.209, 
D226 GH1035 1.19 1. 197 0.91 
合金 GCH35 -1 1. 201, 1. 203 
A2 -2 
D133 GH4033 2.74 2. 697，2. 712 2. 705 0. 39 
GH33 
A30 
D132 H136 2. 83 2. 670，2. 636，2. 697，2. 686 2. 668 0. 83 
H136 
157H37 高 温 1.906, 1.876, 1.913, 1.938, 1.885, 
D174 GH4037 1.91 1.910 1.18 
合金 617 1.930, 1.919 
1.298, 1.320, 1.297, 1.286, 1.342, 
D355 GH140 -6 GH1140 1.31 1.310 1. 65 
1.320，1.285，1. 333 
77 -11 4. 148 ，4. 109 ，4. 107 ，4. 161 ， 
D323 K405 4. 12 4. 127 0. 54 
KS -5 4. 117，4. 122 
6924 
D244 GH3030 0. 651 0. 668 ，0. 655 ，0. 648 ，0. 636 ，0. 650 0. 651 1.78 
GH30 
160H44 高 温 0. 243 ,0. 250 ，0. 250 ，0. 246 ， 
D177 ~0. 05g D177 0. 245 0. 248 1.63 





合金 868 











0. 245 ，0. 254 






























































( 续 ) 
er 上 标准 值 Ti 334. 941 
测试 溶 标准 物 全 | 再 ， YY 于 站 
测量 平均 值 RSD 
液 编号 质 编号 牌号 人 
(%) (%) (%) (%) 
160H44 高 温 0.498, 0.512, 0.518, 0.506, 0.509, 
D177 D177 0. 49 0. 506 1. 46 
合金 868 0. 504 ，0. 495 ，0. 508 
204GH153 镍 0. 242 ，0. 243 ，0. 241 ，0. 246 ， 
D147 人 D147 0. 23 0. 243 TD 
基 高 温 合 金 0. 238 ，0. 246 
204 GH153 锦 
D147 es D147 0.46 0.482, 0. 482, 0. 481, 0. 494 0. 485 1.28 
基 高 温 合 金 
6951 0. 238, 0. 236, 0. 234, 0. 240 ，0. 230 ， 
D256 D256 0. 224 0. 233 2. 36 
GH128 0. 234, 0. 224, 0. 227 
A5 -2 
D134 GH2036 | 0.076 | 0.078, 0.080, 0.078, 0.075, 0.077 0. 078 2.34 
GH36 
037103 = K423 = 3.482, 3. 529, 3.439, 3. 434 3. 471 1.28 
0. 944 ，0. 952 ，0. 930 ，0. 926 ， 
041805 三 InCo718 = 0. 931 1.59 
0. 926，0. 910 
0. 050 ，0. 051 ，0. 050 ，0. 051 ， 
040371 村 IC10 一 0. 050 2. 35 
0. 048 ，0. 049 
041276 = RC26y = 1.151, 1.153, 1.142, 1.123, 1.138 1. 141 1.05 
_ 2. 445，2. 489 ，2. 543 ，2. 485 ， 
040733 一 Ni 基 合 金 一 2. 500 1.38 
2. 512, 2. 525 
040862 一 FGH96 3.564, 3.623, 3.535, 3.673, 3.673 3. 614 1.74 
4.541 , 4.493, 4. 381 ，4. 397 ， 
0609202 一 K417 4. 448 1.39 
4.413, 4. 463 
0.778 ，0.773 ，0.796 ，0. 767 ， 
041694 一 K418C 和 0. 779 1. 25 
0.778, 0. 781 














由 表 17-13 可 以 看 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 
Ti 元 素 含量 范围 在 0.05% ~1. 00% 时 ，RSD 小 于 2. 3695 ; 
时 ，RSD 小 于 1.749%5 ; 
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上 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合 金 中 了 Ti 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 








回收 值 与 


> 


1 入 值 基本 一 致 。 当 








霹 








于 








Ti 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 
Ti 元 素 含量 范围 在 5. 00% ~7.00% 时 ， 回 收 率 为 100.8% ，RSD 小 于 


0. 86% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 Ti334. 941nm 处 分 析 高 温 合金 中 含 
量 范围 在 0. 10% ~7.0% 的 下 元 素 。 






































由 表 17-11 ~ 表 17-13 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.10% ~7.0% 


的 下 元素， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 加 入 值 与 回收 值 基本 一 致 ， 精 密度 满足 分 析 要 


求 ， 说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 





17.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试验 





用 工作 
17-14。 














人 


里 沁 





围 在 0.10% ~7.0% 的 二 元 素 的 测定 。 


折线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
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表 17-14 三 台 仪 器 测量 Ti 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 








分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Ti 334. 941nm Ti 334. 941nm Ti 334.941nm 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 10 0. 000 31 0. 000 22 























由 表 17-14 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 下 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 000 31% ， 远 低 于 高 
温 合 金 中 二 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 
低 至 0. 10% 的 开元 素 。 














17.3 ”小结 








分 别 用 三 台电 感 看 合 等 离子 体 发 射 光谱 仪 研究 了 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
334. 941nm、Ti 336. 121nm、Ti 323. 452nm 等 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 人 研究 结果 表明 高 温 合 
金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Ti 334. 941nm 没有 光谱 干扰 ， 可 以 用 Ti 334. 941nm 作为 高 温 合 金 中 






















































































Ti 元 素 的 分 析 线 。 

人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧 氢 酸 溶解 法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 Ti 的 影响 ， 
结果 表明 硫酸 溶解 样品 测量 部 分 牌号 高 温 合金 样品 中 的 下 元 素 时 ， 数 据 明 显 偏 低 ， 不 适 于 测量 
高 温 合金 中 和 让 元 素 。 王 水 洲 解 法 和 氧 氟 酸 溶解 法 测 得 的 下 数据 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 
基本 一 致 ， 说 明 这 两 种 溶解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Ti 元素 。 











在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~7.0% 间 开 元 素 基 体 匹 配 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 95， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 合成 涂 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 
标准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 站 元素 ,测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 
本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~7.0% 的 焉 元素， 准确 
度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0. 000 31% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 1% 的 下 元素 。 

综 上 所 述 ， 用 氧气 酸 溶 解法 或 王 水 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 二 i 
334. 941nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 钊 基 、 铁 钊 基 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 0.10% ~7.0% 的 开元 素 。 










































































第 18 竟 旬 基 、 铁 旬 基 融 温 合金 中 钒 元 素 的 测定 
18.1 实验 部 分 


18.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积 分 ， 积 分 时 间 5s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 [型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 “高 频频 率 27.12MHz， 人 射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 12L/min， 辅 助 气流 量 1.01L/min， 载 气压 力 25. 01bf/in*，CID 
检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 

:Pp 约 1.84g/mL。 
: p 约 1.69g/mL。 
:1+1, 

例 酸 : 1+1。 

钒 标准 溶液 A: 1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钒 〈 质 量 分 数 不 小 于 9%9.95% ) 于 
250mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷却 后 移入 500mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

钒 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钒 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.254g 氧化 包 (YY,0,;, 质量 分 数 不 小 于 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 

镍 基体 浴 液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
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400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铁 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 
补 加 60mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


18.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : V 292. 40nm 或 V 309. 31nm。 
内 标 线 : Y 371. 029nm (HJY ULTIMA IC 仪器 和 PE 3300 仪器 ) 、Y 360. 073nm (Thermo 工 
RIS 仪器 ) 。 


18.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加热 至 反 
应 停止 ， 冷却， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) 、5mL 磷酸 ， 高温 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 此 时 车 有 碳化 物 未 
被 破坏 ， 则 滴 加 硝酸 再 燕 发 至 冒 烟 ， 反复 进 行 至 碳化 物 全 部 破坏 为 止 。 稍 冷 ， 缓慢 加 入 40mL 
水 ， 低 温 加 热 至 盐 类 溶解 ， 冷 却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 ， 加 入 5$. 00mL 包 内 标 溶液 (0.2mg/mL)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 



















































































18.2 结果 与 讨论 


18.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钒 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 
根据 高 温 合 金 中 各 有 牌号 的 化 学 成 分 ， 配制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 18-1。 
表 18-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 



























































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01, 0. 001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 

Ce=1. C82 Ce 0.01, 0. 001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 

































































( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO， 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H, SO, 10% (体积 分 数 ) 
Hs3PO, -1 H3PO， 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 V 的 光谱 干扰 ”将 表 18-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTTL 


VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 V 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫 撒 ， 



































积分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 波 


长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 绑 得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 全 加 放大 处 
理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 
的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 V 的 光谱 干扰 情况 见 表 18-2。 


表 18-2 高 温 合金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 V 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 














































































































































































































共存 元 素 含 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
共存 元 素 es 
量 范 围 (% 292. 402 309. 311 310. 230 
Al 0.5~7 可 用 L (309. 285)D，Al0.1 以 下 可 用 2 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 
Ce 0.001 ~0.1 可 用 可 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 可 用 
Cu 0.01~1 可 用 可 可 用 
Fe 0.05 ~ 10，Fe 基体 可 用 可 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 可 用 
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( 续 ) 
Pn 共存 元 素 全 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范 围 〈% ) 292. 402 309. 311 310. 230 
Mg 0.005 ~0.1 可 用 可 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 可 用 
Re 1~7 可 用 可 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 可 用 
Ti 1~7 L (292.396) ， 可 可 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 可 用 
W 0.1~16 可 用 可 可 用 
V 0.05 ~5 一 一 一 
0.01 ~0.1 可 用 可 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 可 用 
Ni 基体 可 用 可 可 用 
中 工 表 示 存 在 谱 线 重 闪 干扰，( ”) 内 为 干扰 谱 线 。 
@) 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Al 质量 浓度 在 0. 1mg/mL 以 下 时 对 V 元 素 此 分 析 谱 线 无 光谱 干扰 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 




















(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
V 的 光谱 干扰 将 表 18-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 V 六 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~$s， 获 得 以 
分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 著 加 
放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 
所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 V 的 光谱 干扰 情况 见 表 18-3。 


表 18-3 高温 合 金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 V 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 





























































































































































































































































































































共存 | 共存 元 素 含 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 量 范围 (%) 292. 402 309. 310 310. 230 311. 071 290. 880 207. 093 
Al0. 1 以 谱 线 干扰 ， 
Al 0.05 ~7 可 可 不 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
Ce | 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
背景 干扰 , 2.0| 10.0 以 下 谱 线 干扰 ， 谱 线 干扰 ， 0.1 以 下 加 
Co 0.1~16 可 用 
以 下 可 用 可 用 0.1 以 下 可 用 | 0.1 以 下 可 用 可 用 
背景 干扰 ， 干扰 ， 不 谱 线 干扰 ， 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 可 用 可 用 不 可 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 













































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 | 共存 元 素 含 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 量 范 围 (%) 292. 402 309. 310 310. 230 311. 071 290. 880 207. 093 
0.05 ~10， 背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
Fe 
。 | Fe 基体 可 用 可 用 Be 避风 oe, 
i 了 FE 
Hf | 0.01~5 可 用 可 用 可 0 全 0 可 用 
Mg | 0.01~0.1 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 可 用 Na 不 可 
谱 线 干扰 ， 谱 线 干扰 ， 谱 线 干扰 ， 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 E 
不 可 用 Na 不 可 
大 于 0.01 谱 线 | 大 于 0.01 谱 线 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 可 用 干扰 不 可 用 ， 干扰 不 可 
0.01 以 下 可 用 | 0.01 以 下 可 
谱 线 干扰 ， 
Ni 基体 可 用 可 用 不 可 用 可 用 可 用 不可 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
于 0.1 以 下 0.1 以 下 0.1 以 下 
Ta 0.05~8 可 用 可 用 可 
可 用 可 用 可 用 
0.01 以 下 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 本 = 一 一 一 一 
， 谱 线 重 笃 ; 
W | 0.1~16 可 用 可 用 da wi 可 用 Bp 
可 不 可 用 可 用 
到 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
Zr | 0.005~0.2 可 用 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
(3) Thermo IRIS Intrepid 卫 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 V 的 光谱 干扰 ”将 表 18-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 V 五 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 














10s、 可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光 




































































谱 扫 描 图 形 进 行 适当 又 加 放大 人 处理， 进一步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 
线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 V 的 光谱 
干扰 情况 见 表 18-4。 
表 18-4 高 温 合 金 中 基体 元 素 及 其 共存 元 素 对 V 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 
共存 共存 元 素 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 | 含量 范围 (%) 290. 646 292. 402 309. 311 310. 230 313. 333 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
共存 共存 元 素 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 含量 范围 (% ) 290. 646 292. 402 309. 311 310. 230 313. 333 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 ded | 
可 用 不 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 工 重 礁 ， 不 可 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 可 用 可 用 可 用 
加 0.05 ~10， L290. 639 可 用 可 用 可 用 
Fe 基体 不 可 用 
Hf 0.01~5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mg 0. 01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ti 0.1-7 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 一 一 一 一 一 
W 0.1~16 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
Hs PO, 5 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 V 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 18-2 ~ 表 18-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 
况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 V 元 素 各 分 析 谱 线 的 





光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 18-5。 
表 18-5 各 仪器 对 V 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 























































































































仪器 V 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
292. 402 309. 311 311. 071 290. 880 207. 093 290. 646 310.230 | 313. 333 
HJY 无 此 
可 用 可 用 一 一 一 一 可 用 
ACTIVA 线 
M ee Hf、 Nb Mus Nbi> 
CS “>|ool Ta > Co > 0.1、 
_ <0.1 可 用 ,|0.01，Ta > 、 的 无 此 
PE OPTIMA Ni 基 匹 配 | 可 用 0.1，W >| 无 此 线 ”|W>1.0、 信 |,， 
Hf、Ti >|0.1 时 不 可 i 线 
2 1.0， 旬 基 Ni 不 可 
0.01,， 含 W|I 用 体 ， 不 可 用 
时 不 可 用 
1290.639,| Co 重 橙 | Ce 时 
外 本 . 0 是 坪 到 用 不 
Thermo IRIS 可 用 可 用 无 此 线 不 可 用 峰 ， 不 可 
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由 表 18-5 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 V 292. 402nm 和 V 309. 311nm 
的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 应 用 V 292. 402nm 和 V 309. 311nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 V 元 素 
的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辨 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相 同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


18.2.2 高 温 合 金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取样 品 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 
15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 涂 解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 
至 冒 硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 SmL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水， 加热， 溶解 完全 后 
冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. SmL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 立 内 标 深 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 4 份 空 
白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶 
液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 18-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计 
算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 4 
份 空白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标准 溶液 和 镍 基 
体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 18-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ mL 
计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 氧 氢 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 4 份 空白 溶液 ， 转 入 4 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标 
准 溶液 和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 18-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL)， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 浴 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
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表 18-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 V、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 V (%) Ni (%) 
Sl 0 60 
K2 0.01 60 
下 1 1. 00 60 
S2 5.00 60 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 














仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP - AFS 发 射 光 谱 仪 。 


谱 线 . V 292. 402nm。 
积分 时 间 : 5s。 





(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 














18-7。 





(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 

















18-7。 


(4) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
曲线 系列 涂 液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 涡 











结果 见 表 18-7。 
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点 
| 量 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 中 








用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 V 元 素 , 分 析 结 果 见 表 








用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 V 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 
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表 18-7 三 种 溶解 法 在 V292. 402nm 处 测定 V 元 素数 据 比较 
测试 溶 标准 物 会 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 氧气 酸 溶解 硫酸 溶解 
ns E74 人 SE yt i 已 yt Ml. 
液 编号 质 编号 (% ) 法 测量 值 (% ) “| 法 测量 值 (% ) | 法 测量 值 (% ) 
A2 -2 0. 009 7， 0. 008 79 ， 0. 008 79 ， 
D133 GH4033 三 
GH33 0. 009 61 0.008 51 0. 008 51 
A5 -2 
D134 GH2036 1.21 1.21, 1.22 1.23, 1.22 1.26, 1.26 
GH36 
A8 -1 0.007 8， 0. 008 77 ， 0. 009 4， 
D135 GH3039 三 
H39 0.008 5 0. 008 82 0. 009 6 
A42 0. 008 8， 0. 008 24 ， 0. 009 4， 
D139 GH105 一 
HI105 0.0086 0. 008 27 0.009 3 
A35 0. 008 4， 0. 008 9 ， 
D143 GH4169 一 = 
H169 0.008 32 0.0085 
A43 0. 390， 0.383 ， 0. 391 ， 
D144 GH4220 0. 386 
H220 0. 395 0. 388 0. 387 
第 20 号 高 
- 0. 004 0， 0. 005 37 ， 0. 005 7， 
D145 温 合金 GH2302 一 
0.004 2 0. 005 14 0.005 7 
GH302 
151 -2 
0. 326 ， 0. 324 ， 0. 329 ， 
D172 GH49 锦 基 GH4049 0.3 
0. 325 0. 320 0. 331 
高 温 合 金 



















































































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 人 入 全 牌号 标准 值 王 水 溶解 氧气 酸 溶解 硫酸 溶解 
i 金 用 所 i Si 人 
液 编号 质 编号 (% ) 法 测量 值 (% ) “| 法 测量 值 (% ) | 法 测量 值 (% ) 

157 
二 0. 280， 0. 279 ， 0. 288 ， 
D174 H37 高 温 GH4037 0. 26 
0. 274 0. 278 0. 283 
合金 617 
160 
a 0. 003 0， 0. 004 2， 
D177 H44 高 温 GH3044 一 0. 003 08 
0.004 2 0.003 7 
合金 868 
205 
加 0. 000 8， 0. 0025 5 ， 0. 003 3， 
D219 铁 镍 基 高 GH1140 = 
0.0006 0.002 17 0.0041 
温 合 金 GH140 
215 
铁 镍 基 高 0. 004 4， 0. 003 48 ， 0. 003 9 ， 
D226 、 GH1035 一 
温 合 4 0.003 8 0.0035 0.0041 
GH35 -1 
6925 0. 002 8， 0. 004 05 ， 0. 005 2 ， 
D245 GH3030 一 
GH30 0.0025 0. 004 22 0.005 2 
6952 0. 042 ， 0. 038 1 ， 0.043 6， 
D257 GH3128 一 
GH128 0. 042 0.041 5 0.039 4 
67 -10 
0. 001 6， 0. 004 48 ， 0.004 9， 
D317 K3 锦 铬 K403 == 
， 0.0029 0.004 3 0.0047 
销 钢 
77 -11 0. 001 4， 0. 003 25 ， 0. 003 0， 
D321 K405 
K5 -3 0.0016 0. 003 24 0. 003 6 
A1021 0. 752 ， 0.754 ， 0.774 ， 
D340 GH2132 0.76 
GH132 -32 -4 0. 68 0.760 0.776 
0. 005 6， 0. 005 4， 
D356 IN738 -1 K438 一 0. 004 52 
0.005 0 0.005 1 
GBWO1641 
2 0. 008 8， 0. 008 31 ， 0. 009 0， 
D384 镍 基 高 温 K418B 一 
A 0.009 3 0. 008 28 0.0089 
合金 
0. 006 47， 0. 005 8 ， 
D400 DZ125 化 学 DZ125 一 0.006 2，0. 006 5 
0.005 8 0.005 7 
、 0. 160,， 0. 162 ， 0. 166 ， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 0. 16 
0. 160 0. 161 0. 164 
0. 004 4， 0. 003 34 ， 0. 004 8， 
M002 -1 = MO02 这 
0.003 7 0. 003 33 0.003 3 
0.006 2， 0. 006 8 ， 0. 008 4， 
030088 ee DZ4 一 
0.0057 0.006 3 0.0085 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 ee 标准 值 王 水 溶解 氧气 酸 溶解 硫酸 溶解 
i < dni nie wi re 
液 编号 质 编号 (%) 法 测量 值 (% ) | 法 测量 值 (% ) | 法 测量 值 (% ) 

0. 781 ， 0. 790 ， 0. 780 ， 
030183 四 K424 有 
775 0. 793 0.788 
0. 003 0， 0. 002 83 ， 0.004 1， 
030622 一 IC6 一 
0. 004 1 0. 002 37 0. 004 2 
0. 005 3 ， 0. 006 1 ， 0. 006 8 ， 
032725 一 K4002 一 
0. 005 $ 0. 006 4 0. 006 6 
0. 007 6， 0. 005 6,， 0.006 2， 
034532 一 K418 一 
0. 007 7 0. 005 9 0. 006 1 
0. 006 4， 0. 007 6， 0. 008 1 ， 
037103 一 K423 一 
0. 006 9 0. 007 6 0. 008 1 
0. 005 8 ， 0. 008 4 ， 0. 009 ， 
037935 一 DZ22 一 
0. 006 7 0. 007 9 0. 008 9 
0. 008 9 ， 0. 007 57 ， 0. 008 4， 
038916 一 GH710 一 
0. 008 6 0. 008 79 0. 008 $ 
0.004 1 ， 0. 003 6， 0.004 5， 
038936 一 DD6 一 
0. 002 6 0. 003 $ 0. 005 0 
0.004 0， 0.004 8 ， 0. 006 4， 
040371 一 IC10 一 
0. 004 4 0. 004 9 0. 006 4 
0. 006 8 ， 0.020 7， 0. 007 1 ， 
040736 一 In713C 一 
0. 007 4 0. 021 7 0. 006 9 
0. 006 1 ， 0. 004 9 ， 
041670 一 DD3 一 一 
0. 006 0 0. 005 2 
0. 041 ， 0.041 4， 0. 041 ， 
041805 一 InCo718 一 
0. 041 0.041 8 0. 040 
0. 002 7， 0.003 2 ， 0. 004 ， 
042471 一 单 晶 合 金 一 
0. 002 4 0. 003 0 0. 004 
0. 639 ， 0. 663 ， 0. 778 ， 
043409 一 GH742 = 
0. 639 0. 651 0.78 
0. 898 ，0. 886， 
0. 917， 0. 893 ， 
044823 一 FRC26 一 0. 898 ，0. 883 ， 
0. 906 0.915 
0. 897 ，0. 893 
0. 005 01 ， 0. 005， 
GH188 一 GHS188 一 0. 004 8 ，0. 004 4 
0. 005 03 0.0049 
0. 009 1 ， 0. 008 07 ， 0. 008 6 ， 
GH1140 一 GH1140 一 
0. 009 0 0. 007 95 0. 009 2 
0. 003 9 ， 0.004 6 ， 0. 005 6， 
0608219 一 M509 一 
0. 004 0 0. 004 79 0. 006 
0. 789 ， 0. 772 ， 0. 778 ， 
0609202 一 K417 一 
0. 781 0. 768 0.78 



























































( 续 ) 
测试 溶 标准 物 六 请 标准 值 王 水 溶解 氧气 酸 溶 解 硫酸 溶解 
i a ni i wi ie ts 
液 编号 质 编号 (%) 法 测量 值 (% ) “| 法 测量 值 (%) | 法 测量 值 (% ) 

0. 014 ， 0.013 2 ， 0. 014 ， 
0610072 一 GH710 一 
0. 014 0.012 7 0. 013 
0. 006 2 ， 0. 006 24 ， 0. 007 ， 
0612131 一 GH720Li 一 
0. 005 6 0. 006 36 0. 007 
0. 004 6， 0. 005 25 ， 0. 006 4， 
0613263 一 DD402 一 
0. 004 1 0. 005 6 0. 006 4 
焊丝 0. 010 ， 0. 007 58 ， 0. 037 ， 
0613955 一 一 
HGH3113 0.026 0. 007 22 0. 037 
由 表 18-7 可 以 看 出 ， 三 种 样品 溶解 法 对 钒 质量 分 数 小 于 1.2% 的 标准 物质 中 的 V 元 素 的 分 




















析 结 果 无 影响 ， 可 以 用 这 三 种 溶解 法 对 镍 基 、 铁 锦 基 高 温 合金 中 钒 质量 分 数 低 于 1.2% 的 V 元 素 
进行 测定 。 但 考虑 到 样品 中 有 可 能 存在 碳化 钒 的 问题 ， 所 以 在 测量 钒 质量 分 数 大 于 1. 2% 的 高 温 
合金 样品 中 的 V 元 素 时 ， 采 用 硫酸 溶解 法 对 样品 进行 处 理 更 为 稳妥 ， 以 便 最 终 得 到 准确 的 分 析 


四 
小 o 


18.2.3 基体 对 钒 准确 度 的 影响 


1. 无 基体 工作 曲线 溶液 的 配制 

分 别 在 6 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标 准 溶 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 
18-8 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 )， 加 入 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 平 
行 处 理 的 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 5. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 
匀 。 
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表 18-8 无 基体 工作 曲线 中 元 素 的 含量 




















测试 溶液 编号 V (%) 
Sl 0 
Kl 0.01 
K2 0. 10 
K3 1.00 
K4 3. 00 
K5 5. 00 





2. 样品 测试 溶液 的 配制 

称 取 0. 100 0g 牌号 为 IC6 、DZ125 、DD6 、K3 、H37 、K418 、H220 和 1J79 合金 的 样品 或 标准 
物质 于 150mL 聚 四 气 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 洲 解 停止 后 ， 加 
和 人 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 ， 
加 入 40mL 水， 加热， 溶解 完 全 后 冷却 ， 移 入 200mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 $. 00mL Y 内 标 
溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 工作 条 件 

同 18.1.1 步骤 1 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 工作 条 件 。 
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4. 测量 
以 无 基体 工作 曲线 系列 溶液 、 在 V 292. 402nm 处 测量 ,绘制 工作 曲线 ,测量 样品 测试 溶液 ， 
测量 结果 见 表 18-9。 









































表 18-9 样品 测试 溶液 中 VV 的 测量 结果 






































































































































合金 牌号 样品 测试 溶液 编号 加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 可 收 值 (% ) 
030662 -0 一 0. 000 2，0. 000 1 一 
030622 +1 +0.01 0. 022 0. 022 
IC6 
030622 +2 +0.05 0. 061 0. 061 
030622 +3 +0. 20 0. 208 0. 208 
化 学 标 样 -0 一 0. 009, 0.010, 0.010 一 
化 学 标 样 +1 +0. 05 0. 060 0. 050 
DZ125 
化 学 标 样 +2 +0. 20 0.211 0. 201 
化 学 标 样 +3 +0.50 0. 508 0. 497 
038936 -0 一 0. 019 ，0. 019 ，0. 020 一 
038936 +1 二 0. 05 0. 070 0. 051 
DD6 
038936 +2 +0.50 0. 522 0.503 
038936 +3 +1.00 1.030 1.011 
化 学 标 样 -0 全 0. 001，0.002，0.001 = 
化 学 标 样 + 1 +1.00 0. 990 0. 989 
K3 
化 学 标 样 +2 +3. 00 2. 935 2. 934 
化 学 标 样 +3 +5. 00 4. 978 4. 977 
化 学 标 样 -0 一 0.274 ，0.271，0. 268 一 
化 学 标 样 +1 +0. 10 0. 377 0. 106 
H37 
化 学 标 样 +2 +0. 50 0.781 0. 510 
化 学 标 样 +3 +1.00 1. 280 1. 009 
化 学 标 样 -0 a 0.012, 0.011 一 
化 学 标 样 +1 +1. 00 1. 007 0. 995 
K418 
化 学 标 样 +2 +2. 00 2. 050 2. 038 
化 学 标 样 +3 +4. 00 3. 974 3. 962 
化 学 标 样 -0 0. 386 0. 404 ，0. 406 ，0. 403 和 
化 学 标 样 +1 0. 386 +0. 10 0. 507 0. 103 
H220 
化 学 标 样 +2 0. 386 +1.50 1. 883 1.479 
化 学 标 样 +3 0. 386 +2.00 2. 432 2. 028 
化 学 标 样 -0 = 0.011 ，0. 012 ，0. 007 一 
化 学 标 样 +1 +0.010 0. 022 0.012 
1J79 
化 学 标 样 +2 +0. 10 0. 112 0. 102 
化 学 标 样 +3 +0. 30 0. 313 0. 302 
由 表 18-9 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 回 收 数据 与 加 入 值 差异 不 大 ， 但 绝 大 部 分 偏 高 0. 001% ~ 














0.038% ， 个 别 偏 低 0.005% ~ 0.066% ; IC6、DZ125、DD6、H37、1J79 的 化 学 标 样 的 测量 结果 
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比 标准 物质 推荐 值 最 多 偏 高 0.012% 、0. 010% 、0. 011% 、0. 010% 、0. 002% ，K3 化 学 标 样 的 加 
和 人 回收 测量 结果 比 加 入 值 最 多 偏 低 0.066% ，K418 、H220 的 化 学 标 样 的 加 入 回收 测量 值 比 加 入 
值 偏 高 、 偏 低 现 象 均 存在 ， 最 多 偏 高 0.038% 、 最 多 偏 低 0.021% 。 因 此 认为 用 无 基体 的 工作 曲 
线 测量 高 温 合金 中 的 V 元 素 ， 虽 然 对 数据 影响 趋势 不 一 致 ， 但 回收 值 较 好 ， 在 对 分 析 结 果 准 确 
度 要 求 不 是 很 高 时 ， 可 以 用 无 基体 的 工作 曲线 测量 ， 但 对 分 析 结 果 准 确 度 要 求 很 高 时 ， 应 考虑 用 
有 基体 的 工作 曲线 进行 测量 。 


18.2.4 两 条 工作 曲线 测定 高 温 合金 中 钒 元 素 结果 比较 


1. 工作 条 件 

同 18.1.1 步骤 1 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 工作 条 件 。 

2. 工作 曲线 溶液 配制 

(1) 镍 基体 匹配 工作 曲线 配制 “分别 在 6 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标 准 溶液 和 
50mL 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 18-10 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 18. 2. 2 步骤 1 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 平行 处 理 的 空白 溶液 ， 容 量 瓶 
中 预先 加 入 5. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 定 容 。 

(2) 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 配制 ”分 别 在 6 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 适量 V 元 素 标 准 溶液 和 
5. 0mL 镍 基体 溶液 (10. 0mg/mL) 、2. 0mL 铁 基体 溶液 (10. 0mg/mL) ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含 
量 同 表 18-10 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 18. 2. 2 步骤 1 硫酸 
溶解 法 测试 溶液 配制 平行 处 理 的 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 5.00mL Y 内 标 深 液 (0.2mg/ 
mL) ， 定 容 。 

3. 工作 曲线 线性 试验 

分 别 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 溶液 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ,测量 镍 基体 匹配 工 
作曲 线 溶 液 和 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 洲 液 ， 结 果 见 表 18-10 ~ 表 18-12。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 
围 在 0.01% ~5.0% 间 测量 的 V 工作 曲线 线性 关系 良好 。 

表 18-10 镍 基体 匹配 工作 曲线 测定 V 的 线性 试验 





























































































































































































































_ | 分 析 谱 [作曲 线 系列 溶液 含量 ( % ) 相关 
工作 曲线 | 
线 /nm Sl S6 S5 S4 S3 S2 系数 
292. 402 0 0.01 0. 10 0. 50 1.00 5. 00 0. 999 4 
309. 311 0 0.01 0. 10 0. 50 1.00 5. 00 0.999 9 
表 18-11 PE OPTIMA 3300 两 条 基体 匹配 工作 曲线 测定 V 的 含量 
S6 S5 S4 S3 S2 
分 析 谱 线 /nm 加 入 值 (%) 
0.01 0. 10 0. 50 1.00 5. 00 
测量 镍 基体 0. 038 0. 121 0.510 1. 035 5. 077 
292. 402 
值 (%) | 铁 镍 基体 0. 040 0. 133 0.513 0. 975 5. 092 
测量 镍 基体 0. 017 0. 109 0. 490 1. 047 5.010 
309. 311 
值 (%) 铁 镍 基体 0. 024 0. 117 0. 503 0. 986 5. 031 












































由 表 18-11 可 以 看 出 ， 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 测量 铁 镍 匹配 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 
元 素 工 作曲 线 点 ， 两 条 分 析 线 测量 含量 范围 在 0. 50% ~5.00% 的 元 素 测量 值 与 加 入 值 基本 一 
致 ， 说 明 样 品 中 铁 含 量 小 于 20 多 时 ， 可 以 用 镍 基体 匹配 或 铁 镍 基体 匹配 进行 高 温 合 金 中 含量 范 
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围 在 0. 50% ~5. 00% 的 V 元 素 的 测定 。 结 合 光 谱 和 干扰 研究 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 V 
元 素 的 光谱 干扰 情况 ， 镍 基 合 金 中 Fe 元 素 对 V 292. 402nm、V 309. 311nm 有 光谱 干扰 ， 因 此 ， 当 
测量 高 温 合金 样品 中 铁 含量 范围 大 于 20% 日 V 含量 范围 <0. 5% 时 ， 必 须 采 用 铁 镍 基体 匹配 的 方 




















式 进行 钒 元 素 的 测定 。 














表 18-12 HJY ULTIMA IC 两 条 基体 匹配 工作 曲线 测定 V 的 含量 
分 析 谱 线 /nm 加 入 值 (% ) 
0.01 0. 10 0. 50 1.00 5. 00 
镍 基体 0.008 6 0. 096 0. 498 1. 040 5. 000 
292. 402 测量 值 (%) 
铁 镍 基体 0.008 6 0. 102 0. 498 0. 988 4. 990 






































由 表 18-12 可 以 看 出 ， 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 测量 铁 镍 匹配 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 














元 素 工 作曲 线 点 ，YV 两 条 分 析 线 测量 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 说 明 样 品 中 铁 含量 小 于 20% 时 ， 可 
以 用 镍 基体 匹配 或 铁 镍 基体 匹配 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 元 素 的 测定 。 
结合 光谱 干扰 研究 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 V 的 光谱 干扰 情况 ， 镍 基 合 金 中 Fe 元 素 对 
V 292. 402nm 无 光谱 干扰 ， 因 此 ， 当 测量 高 温 合 金 样 品 中 铁 含量 范围 大 于 20% 时 ， 可 以 不 采用 铁 
镍 基体 进行 匹配 ， 但 考 到 到 实际 测量 溶液 中 共存 元 素 浓度 ， 可 以 采用 铁 镍 基体 匹配 的 方式 进行 钒 
元 素 的 测定 。 
18.2.5 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 钒 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 和 精密 度 、 
准确 度 试验 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 匡 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 18-13 。 






















































































































































































表 18-13 三 台 仪 器 的 工作 条 件 
仪器 HJY ULTIMA ITC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂 
观测 方式 垂直 垂直 垂 
冷却 气流 量 /(L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 292. 402 292. 402 ，309. 311 292. 402 ，309. 311 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 5 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 


2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 若干 个 200mL 容量 瓶 中 加 入 镍 基体 溶液 ， 同 时 加 入 适量 V 元 素 标准 浴 液 ， 使 容量 瓶 
中 分 析 元 素 的 含量 如 表 18-8 所 示 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 0. 50mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 
下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 5.00mL Y 内 标 溶 液 
(0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


























3. 测试 溶液 配制 


称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (有 牌号 和 标准 物质 推 
18-17) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 1530mL 烧杯 中 ， 
停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1+1) 和 5mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
化 物 ， 冷却 ， 加 入 40mL 水， 加热， 溶解 完 全 后 冷却 ， 移 入 数 个 相应 200mL 容量 
































加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 
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荐 值 见 表 18-15 ~ 表 
解 ， 溶 解 


硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 SmL 硝酸 破坏 碳 








先 加 入 $. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


4. 工作 曲线 线性 试验 














用 工作 











折线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工 





18-14。 试 验 结果 表明 ， 











作曲 线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
含量 范围 在 0.01% ~5.00% 间 测 量 的 V 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 











下 ， 容 量 瓶 中 巴 























量 要 求 。 
表 18-14 各 仪器 分 析 V 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 

大 
a 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
元 系 

292. 402 0. 999 97 0.999 4 0. 999 95 

V 
309. 311 一 0.999 9 0. 999 94 





5. 准确 度 、 精 密度 试验 





























用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 V 元 素 ， 分析 结 果 见 表 18-15 ~ 表 18- 












































17, 
表 18-15 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 V 的 准确 度 、 精 密度 试验 
V 292. 402nm 
Se ye 可 标准 值 / 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 平均 | RSD 回收 
加 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
值 (%)| (%) | 率 (%) 
152 -2 0.393 ，0. 398 ，0. 397， 
D376 GH4049 0. 386 0.395 | 0.52 ee 
GH49 0. 394, 0. 397, 0. 395, 0. 393 
A43 _ 0.391, 0. 391, 0. 394 ， 
D144 近 GH4220 0.39 0.392 | 0.67 下 
H220 0. 389 ,0. 393 ，0. 391，0. 397 
151 -2 
0.325, 0. 326, 0. 328, 
D172 GH49 镍 基 GH4049 0.3 0.327 | 0.57 一 
四 0.324, 0.327, 0. 329, 0. 330 
高 温 合金 
157 
和 0.278 ,0. 282, 0. 280 ， 
D174 H37 高 温 GH4037 0.26 0.278 | 0.86 二 
0.278，0.275，0. 279, 0. 273 
合金 617 
A5 -2 1.260, 1.249, 1.240, 
D134 GH2036 1.21 1.242 | 1.00 3 
GH36 1.231, 1.230, 1.233, 1.257 
A1021 0.783 ，0. 765 ，0. 772 ， 
D340 GH2132 0.76 0.773 | 1.04 
GH132 -32 -4 0.781, 0.777, 0.761, 0.772 
、 0.164, 0. 164, 0. 164 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.16 0.164 | 0.0 一 
0. 164，0. 164，0. 164 ，0. 164 
Fe - Ni7# 镍 | 0. 104, 0. 105 ，0. 100 ， 
D287 镍 基 电 极 0. 10 0. 103 | 2.97 一 
基 电 极 0. 104, 0. 107, 0. 099 
0.791, 0.795, 0.791, 
030181 一 K424 本 0.790 | 0.43 = 
0.787, 0. 785, 0.791, 0.787 
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续 ) 
| V 292. 402nm 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 | ”合金 牌号 |， 标准 值 / 平均 | RSD | 回收 
加 入 值 (% ) 测量 值 (% ) 
值 (%)| (%) | 率 (%) 
可 收 值 
+0. 20 0. 199, 0. 201, 0. 211, 0.202 | 2.09 | 101.2 
0. 204 ,0. 203 ，0. 199，0. 200 
可 收 值 
D379 GH4169 化 学 GH4169 +0. 50 0.493 ，0. 497 ，0. 496 ， 0.495 | 0.46 | 99.1 
0. 498 ,0. 492 ,0. 497 ,0. 494 
可 收 值 
+0. 90 0. 891, 0. 894 ,0. 885， 0.891 | 0.37 | 99.0 
0. 889, 0. 894, 0. 891, 0. 894 
可 收 值 
+0. 05 0. 050，0. 050 ，0. 050， 0.050 | 1.08 | 100.0 
0. 050，0. 049, 0. 049, 0. 049 
7036 号 可 收 值 
D150 1J77 软 1J77 +1. 50 1.527, 1.455, 1.504, 1.501 | 1.84 | 100.1 
人 磁 合 金 1.539, 1.504, 1.494, 1.485 
可 收 值 
+3.50 3.459，3. 597，3. 617， 3.535 | 2.23 | 101.0 
3. 636，3. 502 ，3. 450，3. 487 
157 可 收 值 
D174 H37 高 温 GH4037 +3. 00 3. 000，3. 007，2. 970， 2.987 | 0.92 | 99.6 
合金 617 2. 980，2. 937，2. 999，3. 019 
GBW01501 精 从 
D16 1J79 +5. 00 4.977, 4.949, 4. 886 ， 4.969 | 0.89 | 99.4 
密 合金 1]79 
4.991, 5.021, 5.001, 4.955 
可 收 值 
034532 一 K418 +0. 05 0. 049，0. 049 ，0. 048， 0.048 | 1.10 | 96.0 
0. 048 ,0. 048 ,0. 048 ，0. 049 
可 收 值 
0609202 一 K417 +1.00 1.041, 1.047, 1.055, 1.012 | 1.72 | 104.2 
1.056, 1.041, 1.051, 1.039 
可 收 值 
0800844 二 FGH96 +1.50 1.478, 1.510, 1.504, 1.500 | 0.75 | 100.0 
1.498, 1.512, 1.496, 1.500 
可 收 值 
+0.01 0.011, 0.011, 0.010, 0.010 | 7.54 | 100.0 
0.011, 0.011, 0.010, 0.0095 
030622 二 IC6 
可 收 值 
+3. 00 2. 9539，2. 997，3. 023 ， 2.982 | 1.03 | 99.4 
2.957, 3.018, 2.946, 2.977 
















































































( 续 ) 
人 V 292.402nm 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 全 平均 | RSD 回收 
加 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
值 (%)| (%) | 率 (%) 
可 收 值 
041670 = DD3 +2. 00 2.015, 2.040, 1.970, 2. 001 1:37 100. 1 
2. 043 1.987, 1.987, 1.968 
可 收 值 
040371 二 IC10 +3. 00 2. 979，3. 000，3. 003 ， 2.996 | 0.39 | 99.9 
2. 996，3. 015 ，2. 994 ，2. 986 
可 收 值 
0800752 一 FGH95 +4. 00 4. 025 ，3. 939 ，3. 953 ， 3. 984 0. 74 99.6 
3.982, 3.957, 3.999, 4.015 














由 表 18-15 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 




















温 合 金 中 V 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 





质 ， 测量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 V 元 素 含 量 
范围 在 0.01% ~0. 10 和 时， 回收 率 范围 为 96.0% ~100.0% ，RSD 小 于 7.54% ; 当 V 元 素 含 量 范 
围 在 0. 10% ~1.00% 时， 回收 率 范 围 为 99.0% ~104.2% ，RSD 小 于 2. 09% ; 当 YV 元 素 含量 范围 





在 1.00% ~5.00% 时 ,回收 率 范围 为 99.4% ~ 101.0% ，RSD 小 于 2.32% 。 对 于 含 
0.01% ~0.10% 高 

















泪 人 全 


温 合 金 样品 中 的 V 元 素 ，RSD 小 于 3. 01% ;， 对 于 含量 范围 在 0. 10% ~ 1.00% 
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星 沁 
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围 在 





高 温 合 金 样品 中 的 V 元 素 ，RSD 小 于 0.43%。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方 








法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 元 素 。 


表 18-16 PE OPTIMA 型 仪器 测量 V 的 准确 度 、 精 密度 试验 





























V 292. 402nm V 309. 311nm 
测试 | 标准 值 
wp | 标准 物 | 、、, i < 可 
溶液 各 器 | 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 | RSD 平均 值 | RSD 
全 吕 | 质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
编号 (% ) (%) |(%) (%) | (%) 
3 0. 391, 0. 392，0. 395 ， 0. 387 ,0. 386 ，0. 391， 
D376 a GH4049 | 0.386 0. 395 ，0. 394， 0.393 | 0.42 0. 390 ，0. 389 ， 0.388 | 0.44 
” 0. 392, 0. 392 0. 388 ，0. 388 
a 0.366, 0.365, 0. 367 ， 0. 385 , 0. 384 ,0. 385 ， 
D144 证 项 近 GH4220| 0.39 0. 366 ，0. 366， 0.365 | 0.38 0. 384 ，0. 385 ， 0.384 | 0.20 
0. 364 ,0. 363 0. 384 ，0. 383 
151 -2 0.278, 0.277, 0. 279, 0. 328 ,0. 329 ，0. 329 ， 
D172 GH49 镍 基 GH4049 | 0.3 0. 278 ，0. 279 ， 0.278 | 0.27 0. 329 ，0329 ， 0.329 | 0.18 
高 温 合 金 0. 279 ,0. 278 0330 ，0. 329 
157 0.257，0. 254 ，0. 255 ， 0.273 ，0.271 ，0. 272 ， 
D174 | H37 高 温 | GH4037 | 0. 26 0.255，0. 256， 0.255 | 0. 53 0.271，0. 272 ， 0.271 | 0.36 
合金 617 0.254，0. 253 0.271，0. 270 
人 1.240, 1.245, 1.242, 1.254, 1.256, 1.252, 
D134 站 GH2036 | 1.21 1.241，1. 239 ， 1.241 | 0.21 1.252 ，1. 250 ， 1.253 | 0.14 
” 1.242，1. 237 1.252 1.249 
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( 续 ) 
V 292. 402nm V 309. 311nm 
测试 | 标准 值 
ww | 标准 物 | 、、, a i 
溶液 各 器 | 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 | RSD i 平均 值 | RSD 
or 号 | 质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
编号 (和 % ) (%) |(%) (%) | (%) 
A1021 0.746, 0.749，0.744， 0.770 ，0.773 ，0. 766 ， 
D340 | CH132 - | GH2132 | 0.76 0.748 ，0. 744， 0.746 | 0.30 0.771，0. 766 ， 0.769 | 0.36 
32 -4 0.744，0.749 0.769, 0.771 
0.163, 0.162, 0. 162 ， 0. 149, 0. 149, 0. 148 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 | 0.16 0.161, 0.161, 0.162 | 0.47 0. 148, 0. 148 ， 0. 148 | 0.35 
字 
0. 161，0. 162 0. 148, 0. 148 
0.774, 0.776, 0.778, 0.786，0.790，0.791 ， 
030181| 一 K424 二 0.776，0. 769， 0.787 | 0.44 0.788 ，0.784 ， 0.787 | 0.34 
0.773 ，0.768 0. 786, 0. 781 
6 站 
0. 199 0 0.200，| 0.199 0. 200 Sy 0.201, | 0.200 
.20 i 可 收 率 . “ ee ”回收 率 .5 
+0 0. 199，0. 197， 回收 率 | 0. 59 0.201，0. 198 ， 回收 率 0. 58 
99.5 100.0 
0. 198, 0. 200 0. 200 ，0. 202 
口 口 
GH4169 0. 500 0 | saa 0. 500 人 0.499, | 0. 429 
D379 GH4169 |+0.50|  ” ”  ” ”| 回收 率 |10.30 | ” ”| 回收 率 0.28 
化 学 0. 499 ，0. 496， 0. 500 ，0. 497 ， 
99.6 99.8 
0. 499，0. 496 0. 501 ，0. 497 
回收 值 
a 0. 898 ,0. 896 ,0. 893 ee 
0. 898，0. 894，0. 893 ， . 898 ，0. 896 ，0. 893 ， 
0. 90 可 收 率 | 0. 22 可 收 率 | 0.23 
由 0. 895，0. 896 ， 回收 率 0.895，0. 897 ， Eh 
99.4 99.4 
0. 930，0. 896 0. 893 ,0. 896 
回收 值 回收 值 
0. 049，0. 048 ，0. 048 0 0. 050 ，0. 052 ，0. 050 Wa 
+0.05| ”| 回收 率 |1.09| ” ”| 回收 率 | 2.06 
0. 049 ，0. 048， 0. 049 ，0. 050， 
98.0 100.0 
0. 049，0. 049 0.051, 0.049 
可 回收 值 回收 值 
7036 号 1. 484 1.481 
1.469, 1.506, 1.490, 1.445, 1.447, 1.529, 
D150 | 1J77 软 1J77 +1. 50 回收 率 | 1. 14 回收 率 | 2.38 
” 1. 502，1. 465 ， 1.516, 1.498, 
磁 合 金 98.9 98.7 
1. 492 ，1. 463 1. 476 ，1. 453 
回收 值 回收 值 
3.454, 3.552, 3.529 ee 3. 508 ，3. 602 ，3. 558 Ee 
+3.50| ”回收 率 |1.20|”  “” ” ”| 回收 率 2.48 
3. 550，3. 466， 3. 677，3. 433 ， 
100.1 101.0 
3. 504，3. 457 3. 484 ，3. 483 
回收 值 回收 值 
157 2. 991 3. 006 
2. 990，2. 975 ，2. 990， 3. 015 ，3. 003 ，3. 020 ， 
D174 | H37 高 温 | GH4037 | +3. 00 回收 率 | 0. 25 回收 率 | 0.24 
2. 989，2. 982 ， 3. 012 ，2. 982 ， 
合金 617 99.7 100. 2 
3. 033 ，2. 977 3. 033 ，2. 977 
CBW01501 回收 值 4. 987 回收 值 4. 977 
4. 989，4. 982 ，4. 977 4.962, 4.980, 4.971 
wy ; 5; | 妆 ; 5 | 
D16 | 精密 合 1]79 | +5.00 4 988 ,4.983, ss 0.11 4 980 ,4.978, 0 0. 17 
金 1179 4. 984，5. 005 4.974 ,4.997 | 







































































































































































( 续 ) 
V 292. 402nm V 309. 311nm 
测试 | 标准 值 
wp | 标准 物 | 、、, 了 加 加 
溶液 | ,| 合金 牌号 | 加 入 值 平均 值 | RSD 、 平均 值 | RSD 
全 口 | 质 编号 测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
编号 (% ) (%) |(%) (%) | (%) 
回收 值 回收 值 
0. 049 0.051 
0. 052 ，0. 053 ，0. 050 ， 0. 054 ，0. 056 ，0. 051 ， 
034532| ”一 K418 | +0. 05 回收 率 | 5. 40 回收 率 | 5.31 
0.047，0. 047， 0. 050 ，0. 049 ， 
98.0 102.0 
0.047, 0.049 0.050 ,0. 050 
回收 值 回收 值 
1.004, 1.014, 1.019 Ey 1.008, 1.019, 1.026 0 
0609202 ”一 K417 |+100| ”| 回收 率 |1.04| ”回收 率 | 1.03 
1.007，1. 021 ， 1.013 ，1. 025 ， 
101.0 101.5 
0.993, 1.012 0.999, 1.018 
回收 值 回收 值 
1.513 1. 504 
1.481, 1.511, 1.526, 1.472, 1.504, 1.516, 
0800844 ”一 FGH96 | +1.50 回收 率 | 1. 25 回收 率 | 1.10 
1.513, 1.512, 1. 504, 1. 506 ， 
100.9 100.3 
1.529, 1.518 1.518, 1.508 
回收 值 回收 值 
0.007 4 0.010 
0.007 0，0. 007 0， 0.010, 0.010, 0.010, 
+0.01 回收 率 | 7. 30 回收 率 | 0.0 
0. 008 0，0. 008 0， 0.010, 0.010, 
75.0 100.0 
0.008 0,0.0070 0.010, 0.010 
030622 ”一 IC6 
回收 值 回收 值 
2. 880，2. 944 ，2. 928 2 2. 984，3. 050 ，3. 034 出 
+3.00| | 回收 率 |1.12| ”| 回收 率 | 1.09 
2. 899 ，2. 944， 3.006 ，3. 049， 
97.1 100.6 
2. 869, 2. 929 2.975 ，3. 033 
回收 值 回收 值 
1.970, 2.024, 1.955 A 2.004, 2.056, 1.988 0 
041670| ”一 DD3 |+200| ”| 回收 率 |1.68 | ”回收 率 | 1.51 
2.023，1. 948 ， 2. 055 ，1. 993 ， 
98.8 100.6 
1.973, 1.948 2.008, 1.981 
回收 值 回收 值 
3.003,3.007，3.010 ee 3. 009，3. 014 ，3. 015 的 
040371| ”一 ICI0 |+3.00| ”| 回收 率 10.43 ” ” ”回收 率 | 0.44 
3.017，3. 979 ， 3. 026 ，2. 986 ， 
100.1 100.3 
3.00, 2.995 3.010, 3. 004 
回收 值 回收 值 
4.00, 3.976, 3.958 ta 4. 022 ，3. 998 ，3. 982 0 
0800752| ”一 FGH95 |+400| ”回收 率 |048| ”回收 率 | 0.45 
3.980，3. 971 ， 4. 004 ，3. 996 ， 
99.6 100.2 
4.010，3. 990 4.031, 4.010 
由 表 18-16 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 V 元素， 对 于 高 温 合 金 标准 物 














质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 在 V 


292. 402nm 处 对 于 








含量 范围 在 0.01% ~ 0. 10% 的 V 元 素 ， 回 收 率 范 围 为 73.0% ~ 98.0% ，RSD 


小 于 7.30% ; 当 YV 元 素 含 量 范 围 在 0. 10% ~1.00% 时， 回收 率 范围 为 99.4% ~99.6% ，RSD 小 
于 0.59% ; 当 V 元 素 含量 范围 在 1.00% ~5. 00% 时 ， 回 收 率 范 围 为 97. 1% ~ 101.0% ，RSD 小 于 
1.68% 。 由 于 扣 背 景 位 置 不 易 选 择 ， 因 此 分 析 含 量 小 于 0. 20% 的 V 元 素 时 应 采用 309. 311nm 为 


分 析 月 

















谱 线 。 在 V 309.31lnm 处 对 于 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 的 V 元素 , 回收 率 范围 为 


394 


100. 0% ~ 102.0% ，RSD 小 于 5.31% ; 对 于 含量 范围 在 0.10% ~1.00% 的 V 元 素 ,， 回收 率 范 围 


为 99.4% ~101.5% ，RSD 小 于 1. 03% ; 对 于 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 的 V 元 素 ， 回 收 率 范 围 
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为 98.7% ~100.3% ，RSD 小 于 2.48% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 
高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 元 素 。 
表 18-17 Thermo IRIS 测量 V 的 准确 度 、 精 密度 试验 
测试 民 汪 标准 值 V 292. 402nm V 309. 311nm 
、、 | 标准 物 | 合金 一 
溶液 pe | /加 入 值 测量 平均 RSD 测量 值 平均 | RSD 
| 质 编号 | 牌号 
编号 (%) 值 (%) 值 (%)| (%) (%) 值 (% )|(%) 
ee 0. 393 ，0. 396，0. 391 ， 0. 400，0. 400，0. 396 ， 
D376 GH4049| 0. 386 0.386，0.389 ， 0.391 | 1.55 0. 396,0. 398， 0.398 |1.10 
“ 0.381，0.399 0.390，0. 404 
ye 二 0.384，0.381，0. 385， 0. 393, 0. 390，0. 396 ， 
D144 0. 39 0.379，0. 393 ， 0.385 | 1.65 0.388，0. 398， 0.392 |0.99 
H220 |GH4220 
0.380，0. 385 0. 389, 0. 389 
151 -2 
0.319, 0.318, 0.318, 0.327, 0. 322, 0. 323 ， 
GH49 镍 
D172 ~ |GH4049| 0.3 0.319，0.310， 0.316 | 1.36 0.323，0. 313 ， 0.319 |1.80 
基 高 温 
0.316，0. 309 0.316, 0.312 
全 全 
日 下 
157 0. 280, 0. 271 ,0. 275， 0. 279, 0.273, 0. 278 ， 
D174 | H37 高 温 |cGH4037| 0. 26 0.272，0. 270 ， 0.274 | 1.25 0.276，0. 274， 0. 276 |0.75 
合金 617 0.275 ,0. 272 0.276, 0.276 
二 1.210, 1.219, 1.201, 1.195, 1.196, 1.187, 
D134 CBE GH2036| 1.21 1.247, 1.246, 1.229 | 1.58 1.247，1. 254， 1.226 |2.57 
1.248, 1.235 1.257, 1.246 
A1021 0.765，0.777，0. 773 ， 0.769，0.768 ，0. 763 ， 
D340 | GH132 - |GH2132| 0.76 0.774，0.770， 0.773 | 0.63 0.766，0.764 ， 0.766 |0.32 
32 =4 0.771 ,0. 780 0.763，0.767 
0. 158, 0. 157，0. 153, 0. 162, 0.159, 0. 160, 
GH4169 
D379 化 学 GH4169| 0.16 0. 154 ，0. 155, 0.156 | 1.25 0. 159，0. 161 ， 0. 160 10.67 
0. 156，0. 158 0. 160，0. 160 
0.787，0.790，0.792， 0. 800，0. 803 ，0. 803 
030181 K424 二 0.787，0.787， 0.787 | 0.52 0. 800 ，0. 797， 0.799 |0.49 
0.785 ,0.779 0.797, 0.792 
回收 值 回收 值 
0. 195 0. 197 
0. 200，0. 192 ，0. 200， 0.204，0. 194 ，0. 200， 
+0.20 回收 率 | 2.18 回收 率 |2. 66 
0. 195 ,0. 190 ， 0. 197，0. 190， 
97.5 98.5 
0. 191, 0. 198 0. 192, 0. 199 
回收 值 回收 值 
0.488, 0.498, 0.492 Wh 0.489, 0. 500, 0. 494 0 
GH4169 . 488 ，0. 498 ，0. 492 ， .489, 0. 500，0. 494， 
D379 GH4169| +0.50 回收 率 | 0.69 回收 率 10. 87 
化 学 0. 491，0. 488 ， 0.495，0. 487， 
98.2 98.6 
0. 490 ，0. 491 0.495, 0. 494 
回收 值 回收 值 
0. 886 ,0. 877 ,0. 880 人 0. 898, 0. 885, 0. 892 De 
+0.90 | ”| 回收 率 | 0.97 | ” ”| 回收 率 |1.21 
0. 896 ,0. 899, 0.910，0. 912 ， 
98.6 99.9 
0.880，0. 891 0. 888 ，0. 906 


































































































































































































( 续 
测试 ee 标准 值 V 292. 402nm V 309. 311nm 
wx | 标准 物 | 合金 要 
溶液 |/ 加 入 值 测量 平均 | RSD 测量 平均 | RSD 
AD | 质 编号 | 牌号 
编号 (%) 值 (%) 值 (%)| (%) 值 (%) 值 (%)|(%) 
回收 值 回收 值 
0.045, 0.047, 0.046 Se 0.050, 0.050,0.050 9 
+0.05 | ”| 回收 率 | 2.94 US 回收 率 |1.08 
0. 048 ，0. 048 ， 0. 050 ，0. 049 ， 
94.0 99.2 
0. 049，0. 048 0. 049，0. 049 
三 回收 什 回收 值 
7036 号 1. 549 1. 508 
1. 509，1. 507 ，1. 599 ， 1.483，1. 483 ，1. 552 ， 
D150 | 1J77 软 | 1J77 | +1.50 回收 率 | 2.50 回收 率 |1. 76 
1.591, 1.575, 1.515, 1.532, 
磁 合 金 103.3 100. 5 
1.539, 1.524 1.502, 1.489 
回收 值 回收 值 
3. 592 3. 518 
3. 556，3. 643 ，3. 620 ， 3.474，3. 580 ，3. 552 ， 
+3.50 回收 率 | 1.00 回收 率 |1. 13 
3.565 ,3. 625 ， 3.489，3. 541 ， 
102.6 100.5 
3.566 ，3. 567 3. 491，3. 497 
回收 值 2.918 回收 值 
157 2. 962 
四 2.933，2. 856，2. 853 ，| 回收 率 3. 009，2. 925 2. 886, 
D174 | H37 高 温 |GH4037| +3.00 2. 15 回收 率 |1. 95 
2. 993 ，2. 994 ， 97.3 3.020，3. 030 ， 
合金 617 98.7 
2. 944 ，2. 855 2.972，2. 889 
GBW01501 回收 值 5. 044 回收 值 5. 020 
D16 | 精密 合 | 1J79 | +5.00 | 5.060，5.129，4.928，| 回收 率 | 1.61 15.023，5.096，4. 906,，| 回收 率 |1. 57 
金 1J79 4.994, 5.138, 5.014 | 100.9 4.966, 5.114, 4.997 | 100.4 
回收 值 回收 值 
0.044, 0.046, 0.044 Se 0. 050 ，0. 049 0.050 We 
034532| ”一 K418 | +0.05 | ”| 回收 率 | 2.17 | “” ”| 回收 率 |1.07 
0. 046 ，0. 044 ， 0. 049 ，0. 049 ， 
92.0 100.0 
0. 045 ，0. 046 0. 050，0. 050 
回收 值 回收 值 
1.035, 1.077, 1.009 I 1.055, 1.086, 1.015 O26 
0609202 ”一 K417 | +1.00 | ”| 回收 率 | 3.35 | ”| 回收 率 |3.35 
0.975 ，0. 984 ， 0.998 ,0. 985， 
101.6 102.6 
1. 009，1. 023 1.018, 1.028 
回收 值 回收 值 
1. 526 1. 526 
1.477, 1.528, 1.545, 1.477, 1.525, 1.544, 
0800844| ”一 FGH96 | +1.50 回收 率 | 1.67 回收 率 |1. 69 
1.537，1. 543 ， 1.532 ，1. 549 ， 
101.7 101.7 
1.517，1. 534 1.518, 1.535 
回收 值 回收 值 
0.009, 0.011, 0.010 oD 0.011, 0.011, 0.011 Ue 
+001| ” ”| 回收 率 | 6.90 | 回收 率 |3. 44 
0. 009 ，0. 010， 0.012 ，0. 011， 
100.0 110.0 
0.010，0.010 0.011，0.011 
030622| ”一 IC6 
回收 值 回收 值 
3. 098 3.110 
3.050，3. 133，3. 112， 3. 063 ，3. 140，3. 121 ， 
+3.00 回收 率 | 1.18 回收 率 |1. 10 
3. 088 ，3. 135 ， 3.098，3. 150, 
103.7 103.7 
3.048，3. 117 3.070, 3.125 
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( 续 ) 
测试 ee 标准 值 V 292. 402nm V 309. 311nm 
| 标准 物 | 合金 | ， 一 
溶液 | ,| /加 入 值 测量 平均 测量 平均 | RSD 
AD | 质 编号 | 牌号 
编号 (%) 值 (%) 值 (%) 值 (%) 值 (%)|(%) 
回收 值 回收 值 
2. 028 ，2. 079 ，1. 997 和 2. 062 ，2. 111 ，2. 026 0 
041670| ”一 DD3 | +2.00 1” | 回收 率 | 回收 率 |1.72 
2.072，2. 004 ， 2. 100，2. 032 ， 
101.6 102. 9 
2. 028 ，2. 006 2. 048 ，2. 024 
回收 值 回收 值 
2.954, 2.986, 2.970 a 2. 940，2. 975 ，2. 956 0 
040371| 一 IC10 | +3.00 | ”| 回收 率 ”| 回收 率 |1.36 
3.047，2. 966 ， 3.037，2. 966 ， 
99.3 99.0 
2.92, 3.012 2.915, 3.004 
回收 值 回收 值 
4. 000，3. 943 ，3. 989 -0 3.977, 3. 892, 3.969 DN 
0800752 一 |FGH95 | 44.00| ”| 回收 率 ”| 回收 率 |0.83 
3.980，3. 937 ， 3.949，3. 921 ， 
99.4 98.8 
3. 999，3. 987 3. 983 ，3. 959 
由 表 18-17 可 以 看 出 ， 用 此 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 V 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 

















质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 在 V 





292. 402nm 处 对 于 含量 范围 在 0.01% ~0. 10% 的 V 元 素 ， 
量 范 围 在 0. 10% ~1.00% 的 V 元素 ,回收 率 范 
小 于 3.35% ; 对 于 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 的 V 元素 ,回收 率 范 
小 于 2. 50% 。 在 V 309.31lnm 处 对 于 含量 范围 在 0.01% ~ 0.10% 的 V 元 素 ， 
量 范围 在 0. 10% ~1.00% 的 Y 元 素 ， 回 收 率 范围 为 
量 范围 在 1.00% ~5.00% 的 Y 元 素 ， 回 收 率 范围 为 
可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 


小 于 6. 90% ;对 于 含 











99.2% ~110.0% ，RSD 小 于 3.44% ; 对 
98.5% ~102.6% ，RSD 小 于 3.35% ; 对 

















由 表 18-15 ~ 


用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含 
18.2.6 分析 方 法 检 出 限 试验 
用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连 


























于 含 
于 含 呈 
98.7% ~103.7% ，RSD 小 于 3. 35% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 
温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 元 素 。 

表 18-17 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 
的 V 元 素 , 测量 值 与 标准 值 基 本 一 致 ， 加 设 信 性 如 大 俏 进 未- 致 ， 
量 范围 在 0.01% ~5.00% 的 V 元素 的 测定 。 


回收 率 范 









































进行 10 次 Ni 基 空 白 溶 液 的 测量 ， 


合金 中 














Eh 


含 
精 4 


围 为 92.0% ~ 100.0% ，RSD 
于 为 97.5% ~ 101.6% ，RSD 
于 为 99.4% ~ 103.7% ，RSD 
回收 率 范 围 为 








范围 在 0.01% ~5.00% 
度数 据 较 好 ， 


说 明 可 以 


测定 的 方法 检 出 限 见 表 








18-18 。 
表 18-18 三 台 仪 器 测量 V 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
V 292. 402nm 0. 000 74 0.001 6 0.004 7 
检 出 限 (DL) (%) 
V 309.311nm = 0.0029 0.001 1 

















由 表 18-18 可 以 看 出 基体 匹配 工作 上 








元 素 最 低 检测 质量 
0.01% 的 V 元 素 。 


分 数 0.01% 的 三 分 之 一 ， 











HH 线 法 测定 V 的 方法 检 出 限 数据 一 般 低 于 高 温 合 金 中 V 





因此 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 


分 数 低 至 
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18.3 小结 





分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 V 
292. 402nm、V 309.31lnm、V 311.07lnm、V 290.880nm、V 207.093nm、V 290. 646nm 、 
V310.230 nm、V 313. 333 nm 等 八条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 结 果 表 明 高 温 合金 中 基体 元 素 和 
共存 元 素 对 V 292. 402nm、309. 311nm 光谱 干扰 可 以 忽略 ， 可 以 用 V 292. 402nm、309.31lnm 作 
为 高 温 合 金 中 质量 分 数 为 0.05% ~5.0%V 元 素 的 分 析 线 ， 高 温 合金 中 质量 分 数 为 0.01% ~ 
0.05% 时 用 309. 311nm 为 V 元 素 的 分 析 线 。 

人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合 金 中 V 的 影响 ， 
人 研究 结果 表明 ， 三 种 溶解 法 测 得 的 V 数据 不 完全 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 也 不 完全 一 致 。 这 
是 由 于 在 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 有 碳化 钒 的 存在 ， 必 须 通 过 用 硫酸 冒 烟 滴 加 硝酸 的 方式 破坏 碳 
化 物 ， 使 V 完全 溶解 在 溶液 中 。 因 此 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 V 元 素 时 应 采用 硫酸 冒 烟 加 
和 人 硝酸 的 溶解 法 。 
人 研究 了 基体 对 V 测定 的 影响 ， 试 验 数 据 表 明 ， 测 量 高 温 合金 中 V 元 素 时 若 不 加 基体 会 使 测 
量 值 偏 高 ， 因 此 在 工作 曲线 中 必须 进行 基体 匹配 。 

通过 镍 基体 匹配 工作 曲线 和 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 两 种 工作 曲线 法 测定 V 元 素 的 结果 比较 ， 
表明 用 镍 基体 匹配 工作 曲线 法 与 铁 镍 基体 匹配 工作 曲线 测定 含量 范围 在 0.01% ~5.0% 的 YV 元 
素 ， 分 析 结 果 一 致 。 因 此 当 铁 的 质量 分 数 不 大 于 20% 时 可 以 用 镍 基体 匹配 绘制 工作 曲线 。 

在 三 台电 感 看 合 等 离子 体 发 射 光谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.01% ~5.0% 间 V 元 素 基 体 匹 配 
工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 9%99 4， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 合成 洲 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合 金 样品 中 的 V 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.0% 的 V 元 素 ， 准确 度 
和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

测定 了 基体 匹配 工作 曲线 法 的 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.004 7% ， 因 此 可 以 用 此 方法 测量 高 温 
合金 中 质量 分 数 低 至 0.01% 的 V 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 硫酸 溶解 法 溶解 高 温 合 金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 V 292.402nm 和 
V 309. 31lnm 处 准确 、 可 靠 地 测定 铁 镍 基 、 锦 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~5.0% 的 VV 元素。 
















































































































































































































































































第 19 音 钊 基 、 铁 钊 基 高 


温 合金 
19.1 实验 部 分 


19.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 











中 钨 元 素 的 测定 


(1) HIY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 


在 
研 


1050W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 





气 

















气流 量 0.2L/min， 光 电 倍增 管 检测 ， 





(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 


反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气 流量 15L/min， 护 套 气 流量 0. 2L/min 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 5s。 


(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 


1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 
1150W，, 反射 功率 小 于 10W，, 冷却 气流 量 12L/min， 辅助 




















，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 








功率 
0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 


积 积 分 ， 积分 时 间 1 ~5s ( 自动 ) O 


高 频频 率 27. 12MHz， 入 射 功率 
气流 量 1.0L/min, 载 气压 力 








25. 0lbf/in* ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 


2. 试剂 
除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 








水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 














试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 
盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 
氧 氟 酸 : p 约 1.15g/mL。 

:Pp 约 1.84g/mL。 

磷酸 : p 约 1.69g/mL。 

柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

盐酸 : 1+1。 

全 1+1。 

氧 氧 化 钠 溶 液 : 200g/L。 
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用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 











锰 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 了 配制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 锰 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 























中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
镭 标 准 溶 液 B: 0. 10mg/mL。 配 入 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 

















A 
避 
人 

















置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容 


所 方法 : 移 取 20. 00mL 锰 标 准 


上 尘 
旱 


瓶 





溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 








锰 标 准 溶液 C: 0. 0l1mgZmL。 酝 并 


判 方法: 移 取 20. 00mL 锰 标 准 溶 液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 





399 











中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

钥 标 准 溶液 A， 1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0. 610 5g 预先 灼 烧 (在 950%C 灼 烧 0.5h) 并 在 
干燥 器 中 冷却 至 室温 的 高 纯 五 氧化 二 钥 (Ta,0;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 3mL 氧 
氟 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 和 人 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 涂 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钥 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 洲 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钥 标 准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钥 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 洲 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钛 标准 溶液 A: 1.00mgmL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 钛 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 150mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 、2mL 氧 氟 酸 ， 低 温 加热 至 溶解 完全 ， 加 入 1mL 
硝酸 ， 摇 匀 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钛 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钛 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 将 洲 液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 A，1. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 630 5g 预先 灼 烧 (在 800 % 灼 烧 30min) 并 
在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 三 氧化 忽 (WO0,;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10 ~ 
15mL 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

钨 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 钨 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

包 内 标 溶液 : 0. 2mg/mL。 称 取 0.254g 氧化 包 (Y,0,;， 质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) 于 250mL 
烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 
60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 。 

镍 基体 溶液 :10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


19.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : W 207. 91nm。 
内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA 了 HC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、Y 360.073nm 和 YY 
224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 ) 。 


19.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 ( 见 第 9 章 )、 欠 〈( 见 第 10 章 ) 、 锰 〈( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 
13 章 ) 、 锯 ( 见 第 14 章 ) 、 乌 ( 见 第 16 章 )、 钛 ( 见 第 17 章 )、 钳 ( 见 第 22 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氧 氛 酸 后 加 热 温度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 
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19. 2 


结果 与 讨论 


19.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钨 的 光谱 和 干扰 研究 
1. 光谱 和 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 


根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 人 




















制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶 液 、 共 存 元 素 溶 


液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 



















































































19-1。 
表 19-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 

试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01, 0. 001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-l~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo-1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0. 1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl -1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 

HN03 -1 HNO3 10% (体积 分 数 ) 

HF-1、HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 

H,S04 -1 H, SO, 10% (体积 分 数 ) 




















( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
HsPO4 -1 H3PO4 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 








2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 W 的 光谱 干扰 “将 表 19-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 W 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 全 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 W 的 光谱 干扰 情况 见 表 19-2。 

表 19-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 W 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 


















































































































































































































































































































































































































































Ex 共存 元 素 含 W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 eg 
量 范围 (%) 207.911 218. 920 224. 875 
Al 0.05 ~7 背景 干扰 小 ， 可 忽略 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 加 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 可 用 可 用 
Co224. 866 谱 线 干扰 
Co 0.1~16 口 晶 用 2 
严重 ， 不 可 
C1224. 856 谱 线 干 所 
Cr 0.1~27 背景 干扰 小 ， 可 忽略 可 用 2 0 
严重 ， 不 可 
Cu207. 496 谱 线 干扰 ， Cu218. 950 谱 线 干扰 
Cu 0.01 ~1 人 i 背景 干扰 小 ， 可 忽略 
Cu0. 1 以 下 可 用 严重 ， 不 可 
0.05 ~ 10， 可 用 可 用 
e 可 加 品 
Fe 基体 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 可 用 可 
Mo218. 909 谱 线 干 
Mo 0.1 ~12 可 可 用 
扰 严 重 ， 不 可 用 
Nb 0.1~3 可 可 用 可 用 
Ni 基体 可 可 用 背景 干扰 小 ， 可 忽略 
Si 0.05 ~1 可 可 用 可 用 
是 DR Ta207. 931 谱 线 干扰 ， Ta218. 909 谱 线 干扰 ， Ta224. 848 谱 线 干扰 ， 
: Ta0. 1 以 下 可 Ta0. 05 以 下 可 用 Ta0. 1 以 下 可 用 
Ti 0.1~7 可 可 用 可 用 
DO V207. 925 谱 线 干扰 ， V218. 928 谱 线 干扰 ， V224. 890 谱 线 干扰 ， 
V0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 用 V0.1 以 下 可 用 
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( 续 ) 
Se 共存 元 素 全 W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范围 (%) 207. 911 218. 920 224. 875 
WwW 0.1~16 一 一 一 
Y 0.01 ~0.5 可 可 用 可 用 
Zn 207. 910 谱 线 干扰 严重 ， _ , 
a VD ee Zn 0.001 以 下 可 用 wb a 
D0 Zr 209. 914 谱 线 干扰 ， 背景 干扰 ，Zr 0. 1 Zr 224. 883 谱 线 干 扰 ， 
Zr 0.1 以 下 可 月 以 下 可 用 Zr 0.1 以 下 可 用 
硫酸 试剂 可 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 可 用 可 用 
氢气 酸 试剂 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 可 用 可 用 
柠 榜 酸 试剂 可 可 用 可 用 
@ Cu 元 素 对 W 此 条 谱 线 存在 谱 线 干扰 ,干扰 谱 线 为 207. 496nm。 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Cu 质量 浓度 在 0. 1mg/mL 
以 下 时 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 








(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AFS 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 


素 W 的 光谱 干扰 
3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 W 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 





将 表 19-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶液 在 PE OPTIMA 





积分 方式 自动 1 ~5s， 














获得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 
适当 对 加 放大 人 处理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光 
谱 干 扰 情 况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 W 的 光谱 干 
扰 情 况 见 表 19-3。 

表 19-3 ”高 温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 W 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 
































































































































































































































































































































到 共存 元 素 含 W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 ein, 
量 范围 (%) 239. 708 207. 912 224. 872 248. 923 
背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
Al 0.05 ~7 可 用 
Al0.1 以 下 可 Al0.1 以 下 可 Al 0.1 以 下 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Co 有 严重 干扰 Co 有 严重 干 
o 有 严重 干扰 背 最 干扰 小 、 Co 有 干扰 峰 . o 有 严 了 
Co 0.1 ~16 峰 ，Co 0.01 以 Co 0.1 以 下 可 用 Co 0.1 以 下 可 用 峰 ， 背 景 干扰 ， 
下 可 用 a ee Co 不 可 用 
ee 背景 干扰 小 ， Cr 有 干扰 峰 ， Cr 有 干扰 峰 ， 
Cr 0.1~27 可 用 
Cr0.1 加 Cr 0.1 以 下 可 用 Cr0.1 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
0.05 ~10, 可 用 可 用 Fe 有 干扰 峰 ， Fe 有 干扰 峰 ， 
Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 Fe 0. 1 以 下 可 







































































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
kt 存 元 素 含 W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
pr - 
量 范 围 (%) 239. 708 207. 912 224. 872 248. 923 
Hf 有 重 闭 干扰 峰 ， 
_ Hf 有 重 全 干扰 峰 ， 人 二 
Hf 0.01 ~5 背景 干扰 小 Hf0.1 以 下 可 用 背景 干扰 ， 背景 干扰 小 
7 Hf 0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 背景 干扰 小 可 用 可 用 背景 干扰 小 
Mo 重生 谱 峰 ， : 
Mo 0.1-12 可 用 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
Mo 不 可 
Nb 0.1~3 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
Ni 基体 可 用 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ta 有 重 秋 谱 Ta 有 干扰 峰 ， Ta 有 干扰 峰 
Ta 0.05 ~8 峰 ， 背 景 干扰 背景 干扰 ， 背景 干扰 小 背景 干扰 ， 
Ta 0.01 以 下 s Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0.1 以 下 可 
Ti 0.1~7 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
背景 干扰 小 ， 背景 干扰 小 ， 
V 0.05 ~5 背景 干扰 小 V 有 干扰 峰 V 有 干扰 峰 ， 背景 干扰 小 
V 0.1 以 下 可 用 V 0.1 以 下 可 用 
W 0.1~16 一 三 一 一 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 可 用 
Zn 有 干扰 峰 ， 
各 人 Zn 0.01 以 下 可 用 Wy 0 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 



























































(3) Thermo IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 
元 素 W 的 光谱 干扰 ”将 表 19-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 W 五 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 














可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 
描 图 形 进行 适当 合 加 放大 处 班 











EE ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 晶 溶液 在 分 析 谱 线 附 


近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 W 的 光 


谱 干 扰 情况 见 表 19-4。 
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表 19-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 W 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 
共存 元 素 含 W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
Re | A - 
量 范围 (% ) 207. 911 209. 475 218. 920 224. 875 239. 709 
dE 于 由 
Al 0.05 -7 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 239.741、 
Co 209. 490 Co 224. 866 
区 A a 239. 704 光 
Co 0.1 ~16 景 干扰 小 谱 干 扰 严 重 ， 
- 不 可 用 
Cr 0.1 ~27 可 用 加 加 可 用 可 用 
Cu 218. 929 、 
218. 936 光谱 有 
C 0.01 ~1 可 用 加 Wu 可 用 可 用 
" 干扰 严重 ， 
不 可 用 
Fe 218. 924 
Pm 光谱 邓 交 Fe 224. 886 
Fe 可 用 可 ee 可 用 光谱 干扰 ， 
Fe 基体 Fel Fe 0.1 以 下 可 用 
人 
下 可 用 
Hf 217. 912 Hf 209. 458 Hf 224. 872 
Hf 0.01 ~5 光谱 干扰 ， 光谱 干扰 ， 光谱 干扰 ， 可 用 
Hf0.1 以 下 可 用 |Hf0.1 以 下 可 用 Hf0.1 以 下 可 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 6 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 9 9 可 用 可 用 
Mo 209. 477 、 
Mo 207. 915 Mo 218. 911 Mo 239. 712 
ee 209. 496 ee 人 
Mo 0.1~12 光谱 干扰 ， 光谱 干 近 光谱 干扰 严重 ， 可 用 光谱 干扰 ， 
Mo 0.1 以 下 可 用 | 不 可 用 Mo 0.1 以 下 可 
Mo 0. 1 以 下 可 
Nb 209. 497 
Nb 0.1~3 可 用 光谱 干扰 ， 可 可 用 可 用 
Nb 0. 1 以 下 可 
Ni 218. 966 
光谱 干扰 严重 ， 背景 干扰 ， 
Ni 可 可 
至 体 本 Ni 基 不 可 用 ， Ni 基 匹 配 人 
Ni 0.1 以 下 可 用 
Si 0.05~1 可 用 加 可 可 用 可 用 















































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 含 W 元 素 的 分 析 谱 线 /om 
Ra | - 
量 范 围 (%) 207. 911 209. 475 218. 920 224. 875 239. 709 
Ta 207. 933 光 背景 干扰 ， Ta 218. 908 光 | Ta 224. 863 光 
Ta 0.05 ~ 有 8 谱 干 扰 ，Ta 0.1 | Ta0.1 以 下 | 谱 干 扰 ，Ta 0.1 | 谱 干 扰 ，Ta 0.1 可 用 
义 下 可 用 义 下 可 义 下 可 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 209. 473 V 218. 928 
V 207. 923 光谱 干 拓 光谱 干 扩 
V 0.05 -5 光谱 干扰 ， a 可 用 可 用 
70 10 到 下 癌 朋 V 0.05 以 V 0. 10 以 下 
下 可 用 
Ww 0.1~16 一 一 一 一 一 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 207. 908 
Zn 0.01 ~0.1 光谱 二 搞 ， 可 用 可 用 
Zn 0.001 以 
下 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 昌 加 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 昌 昌 可 用 可 用 
硝酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试 齐 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 章 可 用 昌 昌 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 













































































(4) 各 仪器 对 W 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 19-2 ~ 表 19-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 
情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 W 元 素 各 分 析 谱 线 
的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 19-5。 

表 19-5 各 仪器 对 W 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 



















































































W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
207.911 209. 475 218. 920 224. 875 239. 709 248. 923 239. 708 
Cu、Mo 不 可 
HJY 
可 用 ，Ta 0. 05 |Co 、Cr 不 可 = 一 
ACTIVA 
以 下 可 用 
Co 0. 1 、 a Co 0.01 、 
Co 不 可 用 ， 
名 0 | 元 志 线 无 此 线 on 无 此 线 [Cr0.1. Fe0.1 0 
OPTIMA 下 可 用 Fe 0.1 以 和 "| 以 下 可 用 ， 
以 下 可 用 
下 可 用 Mo 不 可 用 
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( 续 ) 
y W 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
Rn 207.911 209. 475 218. 920 224. 875 239. 709 248. 923 239. 708 
Cu、Mo 不 可 
Thermo V0.05L Ni 基 不 
访 语 可 用 人 i en Ni 基 匹 配 | Co 不 可 用 一 二 
下 可 用 


























由 表 19-5 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 W207. 91lnm 的 光谱 干扰 较 小 ， 
因此 应 采用 W207. 911nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 W 元 素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相 同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


19.2.2 高 温 合 金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 深 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 深 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放置 2hn ， 移 入 100mL 塑 料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W 、Ti、Mn 元 素 标 准 深 
液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 19-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空 白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标 
准 深 液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 19-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
匀 。 

(3) 毛 氢 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 毛 氢 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空 白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、TTi、 
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Mn 元 素 标准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 19-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL YY 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 
标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 






































表 19-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Ta、W、Ti、Mn、Ni 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Ta (%) W (%) Ti (%) Mn (%) Ni (%) 
SI-W 0 0 0 0 30 
S2-W 0. 05 0. 10 0. 10 0.01 30 
S3-W 0. 20 1.00 0.50 0.10 40 
S4-W 2. 00 8. 00 2. 00 15. 00 40 
S5-W 8. 00 12. 00 7.00 1.00 30 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 

仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 。 

谱 线 : W 207. 911nm。 

积分 时 间 : 5s。 

(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 
19-7。 

(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 况 
19-7。 

(4) 氢 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 测量 氨 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ， 用 氢 氛 酸 溶解 法 工作 











用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
折线 ， 测 量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 W 元 素 ， 分析 结果 见 表 





























用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 
量 硫酸 涂 解 法 测试 溶液 中 的 W 元 素 ， 分析 结 果 见 表 
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结果 见 表 19-7。 



































表 19-7 三 种 溶解 法 在 W 207.911nm 处 测定 W 元 素数 据 比较 
氨 气 酸 溶 
ee ee 标准 值 | ” 王 水 溶解 硫酸 溶解 Sn 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 ee ee 解法 测量 
(%) | 法 测量 值 (% ) 法 测量 值 (% ) 
值 (%) 
A2 -2 
D133 GH4033 一 0. 010 ，0. 007 0. 015 ，0. 007 0.013 ，0. 013 
CH33 
AS -2 
D134 GH2036 一 0. 006 ，0. 007 0. 018 ，0. 010 0.012 ，0. 013 
GH36 
A8 -1 
D135 GH3039 一 0. 021 ，0. 023 0.017, 0.016 0.018, 0.018 
A42 
D139 GHI105 一 0. 062 ，0. 056 0. 064 ，0. 056 0. 069 ，0. 060 
H105 
A35 
D143 GH4169 一 0.025 ，0. 023 0. 015 ，0. 016 0. 022 ，0. 022 
H169 
A43 5.412 ，5. 476 ， 
D144 GH4220 .5 5.468, 5.491 5.468, 5.478 
H220 5;472 
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( 续 ) 
氧气 酸 溶 
ee a 标准 值 王 水 溶解 硫酸 溶解 i 
测试 溶液 编号 | 标准 物质 编号 合金 牌号 ee a 解法 测量 
(%) | 法 测量 值 (% ) 法 测量 值 (%) 
值 (% ) 
第 20 号 高 
D145 温 合金 GH2302 4.96 | 5.085, 5.040 5. 007，4. 984 5. 005 ，4. 972 
GH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 5.82 | 5.947, 5.988 5. 933 ，5. 977 5. 897, 5. 864 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 5.93 6.116, 6.090 6.079, 6.012 6.022, 6.031 
合金 617 
160 
Se 14.746 ，14. 908 ， 
D177 H44 高 温 GH3044 14.84 |9.917, 11.026 11. 983 ，13. 978 这 区 
合金 868 
205 
D219 铁 锦 基 高 温 GH1140 1.72 1.850, 1.816 1. 842, 1. 835 1.803, 1.810 
合金 GH140 
215 
D226 铁 锦 基 高 温 GH1035 3.38 3.484, 3.518 3.509, 3.514 3.454, 3.461 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 一 0. 022 ，0. 021 0. 025 ，0. 020 0. 028 ，0. 029 
GH30 
6952 
D257 GH3128 8. 32 8. 520 ，8. 040 8. 688 ,8.411 8. 605, 8. 586 
GH128 
67 -10 
5.316，5. 286 ， 
D317 K3 镍 铬 K403 5. 25 区 5.379, 5.425 5.322, 5. 307 
钻 钢 Ea 
77 -11 
D321 i K405 4.78 | 4.834, 4.833 4. 852 ，4. 806 4.752 ，4. 728 
Al1021 
D340 GH2132 过 0.014，0. 022 0. 028 ，0. 020 0. 022 ，0. 024 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 2.56 | 2.275, 2.567 2. 616，2. 583 2.577, 2. 589 
GBWO1641 
D384 镍 基 高 K418B 一 0.018 ，0. 022 0.035, 0.019 0.021, 0. 020 
温 合金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 6.84 | 6.812, 6.886 6. 881 ，6. 655 6. 867，6. 808 
、 0. 247 ，0. 226 ， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0. 23 0.222，0. 219 0.235，0. 229 0 
10. 097，10. 79， 
M002 -1 全 M002 一 9. 801，9. 739 10. 132, 10. 185 

















10. 174 





































































































( 续 ) 
氧气 酸 溶 
ee yp 标准 值 王 水 溶解 硫酸 溶解 
测试 溶液 编号 “| 标准 物质 编号 | ”合金 牌号 本 和 解法 测量 
(%) “| 法 测量 值 (% )| ”法 测量 值 (%) 轴 
值 (% ) 
030088 一 DZ4 一 5.430，5. 382 5.382，5. 369 一 
030183 一 K424 一 1.425，1. 424 1.411, 1.401 1.710, 1.517 
030622 一 IC6 二 0. 024，0. 021 0. 024 0. 028 ，0. 026 
032725 一 K4002 一 9.726，9. 677 9.718，9. 841 10. 603 ，10. 108 
034532 一 K418 = 0.015, 0.016 0.022, 0.016 0.017, 0. 021 
036764 一 GH3044 一 9.394，9.044 9. 855, 9. 801 9.721, 9. 828 
037103 一 K423 一 0.021, 0.016 0.015, 0.014 0. 020，0. 022 
037935 一 DZ22 — 112.438，12.141| 12.055, 12.005 | 11.871, 12.561 
038916 一 GH710 一 1. 648 ，1. 657 1.594，1. 599 1.703 ，1. 636 
038936 一 DD6 二 6. 894，4. 619 6.787，7. 221 7.590，7. 513 
040371 一 IC10 一 4.764，4. 843 4. 488 ，4. 538 4.895，4. 910 
040736 一 In713C 一 3. 984，3. 998 3. 853 ，3. 900 4. 125，4. 105 
041670 一 DD3 一 5. 452 ，5. 395 5.480，5. 454 5.390，5. 463 
041805 一 InCo718 一 0. 072，0. 074 0.070，0. 070 0. 131，0. 097 
042471 一 单 晶 合金 一 7.445, 7.076 7. 865 ,7. 887 7. 838, 7.972 
2. 472 ，2. 490， 
043409 一 GH742 二 2. 506, 2.476 2. 505, 2. 504 
2. 508 
11.392, 11. 526, 
044823 一 RC26 一 11.417, 11.552 “| 11.359，11. 402 
11.515, 11.544 
13. 395 ,13. 460, 
GH188 一 GH5188 — 114.597，14. 486 14. 619，14. 540 
14. 128 
GH1140 一 GH1140 一 1.624, 1.612 1. 660，1. 644 1. 665 ，1. 624 
7. 105 ，7. 079 ， 
0608219 一 M509 一 6. 461 7. 094 ，7. 227 
7.280 
0609202 一 K417 一 0. 107，1. 103 0. 098 ，0. 96 0. 124，0. 116 
0610072 一 GH710 一 1.495, 1.492 1.507，1. 501 1.509，1. 497 
0612131 一 GH720Li 一 1.249，1. 242 1.218, 1.215 1.267, 1.245 
0613263 一 DD402 一 7.490，7. 652 7.327，7. 501 7.375，7. 786 
3.294，3.341 ， 
0613955 一 焊丝 HGH3113 三 3.276，3.076 3.304，3.051 6 























由 表 19-7 可 以 看 出 ， 当 W 含量 较 低 时 (含量 小 于 6% 左右 ) ， 对 于 大 部 分 牌号 的 铀 基 、 铁 
名 基 高 温 合 金 ， 三 种 浴 解 法 测定 的 W 元 素 的 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ;但 
当 W 含量 较 高 (含量 大 于 6% 左右 ) 时 ， 用 氧气 酸 溶解 方法 溶解 样品 后 ，W 的 测定 值 与 标准 物 
质 推荐 值 基本 一 致 ， 高 温 合 金 样品 中 W 元 素 的 测定 值 也 较 王 水 溶解 方法 和 硫酸 溶解 方法 两 种 溶 
解法 高 。 因 此 ， 应 用 氢 氟 酸 洲 解 方法 测定 钊 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 中 W 元 素 的 含量 。 
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19.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 钨 元 素 分 析 方法 的 线性 试验 、 精 密度 和 


准确 度 试验 


1. 工作 条 件 





在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AFS 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AFS 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪器 上 进行 分 析 方 法 的 线 


性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 19-8。 
表 19-8 三 台 仪 器 的 工作 条 件 



























































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPWMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 徘 直 垂直 
冷却 气流 量 /( L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LAmin ) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 207. 911 207. 911 207.911 
积分 方式 峰 高 积 4 面积 积 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 5 自动 ,1 ~5 紫外 区 5 











2. 工作 曲线 溶液 配制 








分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Ta、W、Ti、Mn 元 素 标准 溶液 和 Ni 基体 溶液 ， 使 








容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 19-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 加 入 





按 下 面 测试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 涂 液 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 
(0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
3. 测试 溶液 配制 


























2. 00mL Y 内 标 溶 液 





称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 反 


E 荐 值 见 表 19-10 ~ 表 











19-12) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 





溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低温 加 热 ， 溶 解 完全 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/ mL 
摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
































19-9。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.05% ~10.00% 间 的 测量 的 W 工作 曲线 
测量 要 求 。 











表 19-9 各 仪器 分 析 W 元 素 工 作曲 线 线 性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPWMA 


用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 


后 冷却 ， 移 入 数 个 相 
) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 











线性 关系 良好 ， 满 足 


Thermo IRIS 





WwW 207.911 0. 999 998 0.999 82 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 























19-12。 


0. 999 717 





用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 W 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 19-10 ~ 表 
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表 19-10 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 W 的 准确 度 、 精 密度 试验 
W 207.911nm 
测试 溶 标准 物 标准 值 / 
a 合金 牌号 测量 平均 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 加 入 值 (%) | 量 平均 ! 
值 (%) 值 (%) | 率 (%)| (%) 
0.233，0.231，0. 227 ， 
0. 228, 0.221, 0.221, 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.23 0. 225 一 1.90 
0. 223, 0.218, 0. 224 ， 
0. 224, 0.225, 0.226 
6. 529, 6. 386, 6.370, 
77 -11 6.291, 6.359, 6.321, 
D319 K405 6.51 6. 392 = 1. 06 
K5 -1 6.414, 6.422, 6.458, 
6. 374 
6.115, 5.902, ，6. 082 ， 
A34 
D142 H167 6.05 6.104, 6.147, 6.071, | 6.074 ee 1.21 
H167 
6. 085, 6.090 
5.189, 5.264, 5.212, 
67 -10 
D317 _ K403 5.25 5.188, 5.197, 5.153, | 5.206 > 0.70 
K3 锦 铬 铬 钢 
5. 239 
2.729，2. 698，2. 721 ， 
153 
ee 2.708, 2.699, 2. 666, 
D173 H43 高 温 近 GH43 2.73 2. 681 一 1.06 
2.666, 2.669, 2.654, 
合金 598 
2.652, 2.648, 2.663 
2.422, 2.454, 2.480, 
3# 2. 504, 2. 503 ，2. 413， 
D364 N -155 2. 47 2. 447 二 1.39 
N -155 2. 426，2. 448 ，2. 429 ， 
2. 415，2. 425 
0. 050，0. 049，0. 048 ， 
0. 049，0. 044，0. 040 ， 
D107 110# 近 110# 0. 10 0. 046 一 6. 19 
0. 044，0. 043 ，0. 047 ， 
0.046, 0.041, 0.044 
0.149, 0.139, 0. 149 ， 
206 
Cr18Ni20 0.130, 0.142, 0. 149 ， 
D220 Cr18Ni20 0.14 0. 142 = 3.71 
Mo2Cu2Nb 0.141, 0.140, 0. 142 ， 
Mo2Cu2Nb 
0.144, 0.142, 0.142 
8. 861, 8.857, 8.888, 
D401 1# DZ125 光谱 DZ125 8. 850 8.896，8.778，8.799，| 8.843 一 0. 48 
8.850，8. 813 
6. 886 ，6. 926 ，6. 765 ， 
D403 下 
3# DZ125 光谱 DZ125 6. 93 6.977, 6.796, 6.891, | 6.886 一 1. 16 
6. 960 
第 20 号 4.925, 4.935, 4. 883 ， 
D145 高 温 合 金 GH2302 4.96 4.938, 4.960, 4.944, | 4.929 一 0.50 





GH302 











4.917 
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W 207.911nm 
























































测试 溶 标准 物 标准 值 / 
a 合金 牌号 测量 平均 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 本 加 入 值 (%) | 量 平均 ! 
值 (% ) 值 (%)| 率 (%)| (%) 
215 3.438, 3.412, 3.418, 
D226 铁 基 高 温 合 GH1035 3.38 3. 285 ,3.434, 3.410,， 3. 411 一 1.56 
金 GH35 -1 3. 448 ，3. 446 
1537 5.991, 6.058, 5.930, 
D174 H37 高 GH4037 5.93 5.986, 5.962, 5.973, 5. 990 一 0. 66 
温 合金 617 5. 992 ，6. 032 
1.802, 1.828, 1.824, 
D355 CH140 -6 CH1140 1.76 1.818，1.837，1. 829 ， 1. 821 一 0. 99 
1.819, 1.814 
160 14.572, 14.573, 14.669, 
D177 H44 高 温 GH3044 14. 84 14.666, 14.772, 14.713,| 14.672 一 0.51 
合金 868 14.758, 14.715, 14.612 
10. 006, 9. 801 ，9. 779 ， 
6951 9.877, 9.818, 9.806, 
D256 GH3128 9.91 9. 869 一 0. 83 
CH128 9.782 ，9. 902 ，9. 980 ， 
9. 947 ，9. 800 ，9. 934 
2. 360，2. S590 ，2. 603 ， 
D356 IN738 -1 K438 2.56 2.557, 2.607, 2.628, 2.39 一 0. 91 
2.595, 2.594 
3. 120，3. 030 ，3. 106,， 
D356 +1 IN738 -1 K438 2.56 +0.50 3. 094，3. 096，3. 151 ， 3. 10 101.3 1.10 
3.108, 3.050 
2. 630，2. 633 ，2. 650 ， 
D372 M38 高 温 合金 K438 2.61 2.649, 2.611, 2.602, 2.63 一 0. 68 
2.635, 2.642 
3.650,3.600，3.613,， 
D372 +1 M38 高 温 合 金 K438 2.61 +1.00 3. 646，3. 678 ，3. 640 ， 3. 64 100. 8 0. 67 
3. 648 ，3. 652 
2. 448，2. 447，2. 448 ， 
YSBC11515 -93 
D129 -0.0Sg 语 K403 2.45 2. 467，2. 454，2. 450 ， 2. 4 一 0.27 
2.453, 2.456 
4. 890, 4. 927 ,4. 994， 
YSBC11515 -93 
D129 加 下 403 4.91 4.990，4. 992 ，4. 929 ， 4. 95 一 0. 91 
4. 986 ，4. 896 
5.950, 5.920,5.923, 
YSBC11515 -93 
D129 +1 K403 4.91 +1.00 5.947, 5.867, 5.863, 5.91 100.0 0. 85 


K3 














5.970, 5. 827 







































































( 续 ) 
W 207.911nm 
测试 溶 标准 物 标准 值 / 
a 合金 牌号 测量 平均 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 加 入 值 (9 ) 恒 平均 ! 
值 (%) 值 (%) | 率 (%)| (%) 
je 7.010, 6.984, 7.003, 
D180 Eh511 7.01 7.026, 6.984, 7.028, 7. 02 0.35 
Eh511 
7.049, 7.043 
1 11. 080，10. 960，10. 994 
D180+1 pe Eh511 7.01 +4.00 |11.004, 11.047, 11.079, 11.03 | 100.2 0. 40 
11. 007，11. 058 
5.642, 5.755, 5.764, 
NO. 628 
D315 K2 5.68 5.723, 5.713, 5.764, 5.73 1.23 
K2 铬 镍 钨 钛 钢 
5.777, 5.770 
6.685, 6.725, 6.642, 
D315 +1 N902% K2 5.68 +1.00 | 6.697, 6.710, 6.648 6. 68 100.0 0.42 
315 + .68+1. i ，0. ，0. 5 站 
K2 铬 镍 钓 钛 钢 
6. 689，6. 679 
ee 2.452, 2.433，2. 434 ， 
D318-0. 05g Es K405 2. 44 2. 439，2. 466，2. 454 ， 2. 45 至 0. 62 
K5 化 学 
2. 479，2. 465 
ee 4.927, 4.928, 4. 880, 
D318 、 K405 4.89 4.930，4. 932，4. 940 ， 4. 93 0.39 
K5 化 学 
4.934, 4.936 
i 9. 020, 9. 010 ,8. 8763 
D318 +1 K405 4.89+4.00 | 8.850, 8.913, 8.906, 8.91 100.2 0.75 
K5 化 学 
8.849，8. 882 
es 3. 040，3. 034，3. 050 ， 
D323 、 K405 3.08 3.082, 3.035, 3.051, 3. 05 一 0. 59 
K5 化 学 
3.054，3. 077 
ee 9.110, 9.034, 9.055, 
D323 +1 、 K405 3.08 +6.00 | 9.049, 9.106, 8.978, 9. 05 99.7 0. 52 
K5 化 学 
9.085，9. 004 
回收 值 
A42 1.050, 1.058, 1.008, 
D139 GH105 +1.00 1.01 101.0 3. 44 
HI105 0.997, 1.011, 0.946, 
1.033, 1.014 
0. 005 8 ,0. 007 0， 
034532 一 K418 一 0.007 8，0.005 2， 0. 006 2 19. 09 
0.005 1 
0. 101，0. 104，0. 108, 
034532 +1 一 K418 +0. 10 0.109, 0.102, 0.107, | 0.105 98.8 2.70 
0. 104, 0. 102, 0. 105 
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( 续 ) 
W 207. 911nm 
测试 溶 标准 物 标准 值 / 
ee 合金 牌号 测量 平 雹 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 | “ 加 入 值 (%) I | 
值 (%) 值 (%) | 率 (%)| (%) 
0. 200, 0. 201，0. 201 ， 
034532 +2 二 K418 +0.20 0. 206 ，0. 2030. 216 ， 0. 205 99.4 2. 43 
0. 208 ，0. 203 ，0. 203 
0.018，0.014，0.017， 
030622 一 IC6 一 0. 016 13. 09 
0. 014 
0. 100, 0.101, 0.111, 
030622 +1 = 1C6 +0.10 0.104, 0.118, 0.112,，| 0.109 93.0 6.03 
0. 113 ，0. 114 
0.207, 0.210, 0.211, 
030622 +2 一 IC6 +0.20 0.202, 0.227, 0.213, | 0.211 97.5 4. 80 
0. 224 ,0. 197 
0.014，0. 014， 
0813638 一 IC6 一 0.014 一 4.28 
0.013, 0.012 
0. 109, 0. 106, 0. 107, 
0813638 +1 一 IC6 +0. 10 0.110, 0.110, 0.109, | 0.109 95.0 1.95 
0.112, 0.112 
0. 204 ,0. 199，0. 203 ， 
0813638 +2 = 1C6 +0.20 0.202, 0.207, 0.212，| 0.207 96.5 2.70 
0.215, 0.211 
2.068，2.079，2. 094， 
IC10 样品 3 IC10 一 2.067, 2.075, 2.114, 2.08 一 0. 80 
2. 090，2. 067 
<0.10，<0.10，<0.10， 
IC6 样品 一 IC6 一 0.10，<0.10，<0.10，| <0.10 一 一 
<0. 10，<0. 10 





























由 表 19-10 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 W 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 


物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 
W 元 素 含量 范围 在 0. 10% ~1.00% 时 ， 回收 率 范 围 为 93.0% ~101.0% ，RSD 小 于 6. 19% ; 当 W 
元 素 含量 范围 在 1.00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 3.44% ; 当 W 元素 舍 量 范围 在 5.00% ~ 10.00% 





时 ，RSD 小 于 1.23% ; 当 W 元素 





~14.0% 的 W 元素 。 


全 下 .二 








含量 范围 在 10. 00% ~ 14. 00% 时 ，RSD 小 于 0.51% 。 由 准确 度 
和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 W 207. 911nm 处 分 析 高 温 合金 中 含量 范 











下泄 











围 在 0. 10% 


表 19-11 PE OPWMA 型 仪器 测量 W 的 准确 度 、 精 密度 试验 


W 207.911nm 
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测试 溶 标准 物 标准 
太太 兄 
9 金牌 号 | 平均 回收 RSD 
液 编号 质 编号 | ” 值 (% ) 测量 值 (% ) 下 人 
值 (%)| 率 (%) (%) 
0.242, 0.217, 0.215, 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 0.23 0.211, 0.228, 0.233, | 0.224 = 4.27 
二 二 
0. 228 ，0. 223 ，0. 223 
GH4169 0. 112 ，0. 103 0. 109, 
D379 ~0. 05g GH4169 0. 115 0. 110 5. 16 
化 学 0. 105, 0. 119, 0. 109 
77 -11 6. 448 ，6. 452 ，6. 545 ， 
D319 K405 6.51 6. 495 一 0. 59 
K5 -1 6. 499，6. 516，6. 510 
A34 6. 034 ，6. 026 ， 
D142 H167 6.05 6. 044 二 1.76 
H167 5. 930，6. 187 
67 -10 
5.214, 5.285, 5.292, 
D317 K3 镍 K403 5.25 5. 269 二 1.30 
_ 5.335, 5.160, 5. 326 
铬 铀 钢 
153 
汪汪 2. 6842. 688 ，2. 740 ， 
D173 H43 高 温 | 近 GH43 2.73 2.719 一 1.27 
2.765, 2.717 
合金 598 
3# 1.531, 1.561, 1.558, 
D364 N -155 1. 53 1.551 二 0. 88 
N -155 1. 555 
0. 044 ，0. 035 ，0. 034 ， 
D107 110# 近 110# 0. 10 0. 038 ，0. 040 ，0. 031， | 0. 035 全 9.78 
0. 031 ，0. 037 
206 0. 126，0. 127, 0. 120, 
Crl8Ni20 
D220 Crl8Ni20 0. 14 0.155, 0.151, 0.151, | 0.136 一 11. 29 
Mo2Cu2Nb 
Mo2Cu2Nb 0. 123 
D401 1# 8.926，8.752 ，8. 817， 
DZ125 8.80 8. 840 = 1. 19 
DZ125 光谱 8. 704，8. 983 ，8. 860 
DZ125 6. 928 ，6. 901 ，6. 935 ， 
D400 、 DZ125 6. 84 6. 890 = 0. 90 
化 学 6. 803 6. 824 ，6. 950 
第 20 号 
ee 4.977, 4. 849, 5.009, 
D145 高 温 合金 | GH2302 4. 96 4. 956 = 1. 98 
5. 041，5. 041，4. 818 
GH302 
215 
a 3.455 ,3. 434 ，3. 354 ， 
D226 铁 基 高 温 合 | GH1035 3.38 3.430 一 1.47 
3. 438 ，3. 477 
金 GH35 -1 
157 6. 058 ,6.007, 5.966, 
D174 H37 高 温 | GH4037 5. 93 5.822, 6.030, 5.882, | 5.974 本 1.36 
合金 617 5. 996 ，6. 027 
0.257, 0. 254, 0. 262 ， 
D355 GH140 -6 | GHI1140 0.27 0.265, 0.254, 0.256, | 0.266 —— 4.60 














0. 284, 0. 274, 0. 284 
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( 续 
W 207.911nm 
测试 溶 标准 物 标准 
太太 兄 
9 金牌 号 | 平均 回收 RSD 
液 编号 质 编号 | ” 值 (% ) 测量 值 (% ) 9%. 人 
值 (%)| 率 (%) (%) 
160 
14.704，14.735，14. 801 ， 
D177 H44 高 温 | GH3044 14. 84 14. 801 一 0. 46 
14. 868 ，14. 846，14. 854 
合金 868 
160 
7.295 7.252, ，7. 218 ， 
D177 H44 高 温 | GH3044 7. 42 7. 275 0. 82 
7.370, 7. 241 
合金 868 
204 
4.034, 4.004，4.047， 
D147 GH153 镍 基 | GH2153 4. 015 4. 055 一 1.01 
J 4. 110, 4.079 
高 温 合 金 
204 
8. 063 ，7. 927 ， 
D147 GH153 镍 基 | GH2153 8. 03 8. 009 二 0.72 
8. 027，8. 020 
高 温 合金 
10. 057，9. 938 ，9. 912 ， 
D256 GH3128 9.91 9.951, 9.845, 9.827, | 9.948 一 1.04 
GH128 
10. 108 
a 3. 032 ，3. 058 ,3.060, 
D323 pe K405 3.08 3.043, 3.082, 3.045, | 3.051 一 0. 55 
3. 040 
a 0. 627, 0. 620 ,0. 635 ， 
D146 GH334 0. 64 0.634, 0.648, 0.649, | 0.641 一 2. 12 
GH334 
0. 651，0. 660 
034532 = K418 一 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ,| 未 检 出 = 
0. 096 ，0. 097 ，0. 092 ， 
034532 +1 二 K418 +0.10 | 0.099, 0.097, 0.100, | 0.098 98.0 2.74 
0. 100, 0. 099 
0. 201, 0. 201 ,0. 194， 
034532 +2 去 K418 +0.20 | 0.204, 0.203，0.202，| 0.200 | 100.0 1.72 
0. 196, 0. 201 
030622 一 IC6 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 一 一 
0. 097 ，0. 095 ， 
030622 +1 一 IC6 +0. 10 0. 095 95.0 2. 48 
0. 092 ，0. 097 
0. 200 ，0. 198 ， 
030622 +2 一 IC6 +0.20 0. 192 96.0 4. 92 
0. 179, 0. 192 
0813638 一 IC6 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 和 
0. 097 ，0. 099 ， 
0813638 +1 一 IC6 +0. 10 0. 098 98.0 1. 96 
0. 099, 0. 095 
0. 199 ,0. 193 ， 
0813638 +2 一 IC6 +0.20 0. 196 98.0 1.40 














0. 198, 0. 195 














417 


由 表 19-11 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 W 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 


物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 臻 ,对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 








W 元 素 含 量 
一 个 数 大 于 10% ) ; 当 W 元 素 含 量 范 
范围 在 5.00% ~ 10.00% 时 ，RSD 小 于 1.76% ; 当 W 元 素 
小 于 0.46% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 
金 中 含量 范围 在 0.10% ~14.0% 的 W 元 素 。 

















可 知 ， 可 以 月 





范围 在 0.10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 95. 0% ~ 100.0% ，RSD 小 于 9.78% (有 
玮 在 1. 00% ~5.00% 时 ，RSD 小 于 1.98% ; 当 W 元 素 含量 


今 是 


蕊 里 沁 


围 在 10.00% ~14.00% 时 ，RSD 


表 19-12 Thermo IRIS 型 仪器 测量 W 的 准确 度 、 精 密度 试验 











基体 匹配 方法 在 W 207. 911nm 处 分 析 高 温 合 


















































W 207. 911nm 
测试 溶 标准 物 标准 
i 合金 牌号 平均 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 值 (% ) 测量 值 (% ) 
值 (%) | 率 (%) (%) 
0. 205 ,0. 207 ,0. 205 ， 
D379 GH4169 化 学 | GH4169 0. 23 0. 204, 0.226, 0.211, 0.210 一 3.51 
0. 208 ,0.215 
ea 6.564, 6.601, 6.609, 
D319 je K405 6.51 6.586, 6.526, 6.589, | 6.572 一 0.75 
6. 626 ，6. 488 
6.026, 6.154, 6.162, 
A34 6.112, 6.001, 5.969, 
D142 H167 6.05 6.067 一 1.09 
H167 6.032, 6.100, 6.128, 
6. 041，6. 013 
67 -10 5. 322 ，5. 269 ，5. 297 ， 
D317 K3 钊 K403 5. 25 5.417, 5.268, 5.177, 5. 294 一 1.36 
铬 钴 钢 5. 305 
153 2.752, 2. 803 ，2. 794 ， 
D173 H43 高 温 合 | 近 GH43 2.73 2. 656，2. 649，2. 617 ， 2. 697 = 3.11 
金 598 2. 607 
2. 477，2. 485 ，2. 468 ， 
D364 i N -155 2. 47 2. 514，2. 433 ，2. 476 ， 2. 472 三 1.08 
2. 488 ，2. 437 
0. 031，0. 032 ，0. 033 ， 
D107 110# 近 110# 0. 10 0.035，0.033，0. 033， | 0.033 一 3.91 
0. 034 
206 
Crl8Ni20 0. 130，0. 133, 0. 134 ， 
D220 Crl8Ni20 0. 14 0. 135 三 3.38 
Mo2Cu2Nb 0. 142，0. 131，0. 138 
Mo2Cu2Nb 
、 6. 837，6. 722 ， 
D400 DZ125 化 学 | ”DZ125 6. 84 6.780 一 0.76 
6. 823 ，6. 777 
8.707，8.712 ，8. 842 ， 
D401 1# 8. 892 ，8. 894，8.741 ， 
DZ125 8. 80 8. 813 一 0.79 
DZ125 光谱 8. 849 ,8. 844，8. 806 ， 
8. 839 
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( 续 
W 207. 911nm 
测试 溶 标准 物 标准 
ee 中 合金 牌号 平均 可 收 RSD 
液 编号 质 编号 值 (%) 测量 值 (% ) 
值 (%)| 率 (%) (%) 
6.917, 6. 882, 6.917, 
D403 3# 
、 DZ125 6.93 6.961, 6.884, 6.967, | 6.914 = 0.56 
DZ125 光谱 
6. 868 
4.971, 5.002, 5.006, 
第 20 号 
Eg 4.922, 4.998 ，4. 978 ， 
D145 高 温 合金 | GH2302 4. 96 4. 972 一 0. 90 
4. 998 ，5. 008 ，5. 004 ， 
GH302 
4.942, 4. 868 
215 3.394，3.319，3.333 ， 
D226 铁 基 高 温 合 | GH1035 3. 38 3.309, 3.401, 3.283，| 3.344 一 1. 18 
金 GH35 -1 3.331，3.359，3. 367 
5. 980，5. 937，6. 015 ， 
157 
四 5. 925 ，5. 990 ，5. 990 ， 
D174 H37 高 温 GH4037 5.93 5.952 一 0.72 
5. 920，5. 911 ，5. 967 ， 
合金 617 
5. 880 
1.758, 1.772, 1.741, 
1.741, 1.731, 1.741, 
D355 GH140 -6 | GHI1140 1.76 1.759 一 1. 12 
1.767, 1.763, 1.783, 
1.789 
160 14.83，14. 85, 14.74, 
D177 H44 高 温 合 | GH3044 14. 84 14.95, 14.80, 14.89, 14. 85 一 0. 42 
金 868 14. 81, 14.91, 14.84 
160 
D177 H44 高 温 | GH3044 7.42 7.523, 7.525, 7.646 7.565 一 0. 53 
合金 868 
204 
8.030，8.015，8. 015 ， 
D147 GH153 镍 | GH2153 8. 03 8. 007 一 0.33 
i 8.051, 7.962 
基 高 温 合金 
204 
4. 071，3. 999，4. 060 ， 
D147 GH153 镍 基 | GH2153 4. 015 4. 046 一 2. 02 
es 3.942, 4.159 
高 温 合金 
oe 9.989, 9.758, 9. 824, 
D256 GH3128 9.91 9.974, 9.908, 9.908, | 9.909 一 0.91 
GH128 
10. 00 
3. 093 ，3. 093 ，3. 067 ， 
77 -11 3. 001，3. 001 ，3. 025 ， 
D323 K405 3.08 3. 050 一 1. 35 
KS -5 3. 001，3. 038 ，3. 076 ， 
3. 101 
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( 续 ) 
W 207. 911nm 
测试 溶 标准 物 标准 
WE 4 合金 牌号 | | 平均 回收 RSD 
液 编号 质 编号 值 (%) 测量 值 (% ) 
值 (%)| 率 (%) (%) 
034532 一 K418 一 0.001，0.001 0.001 至 0.0 
0. 102, 0. 105, 0. 102 ， 
034532 +1 二 K418 +0. 10 0. 108，0. 092，0. 093 ，| 0.099 98.0 6. 17 
0. 095，0. 094 
0.213, 0.210, 0. 208 ， 
034532 +2 一 K418 +0. 20 0.210, 0.196, 0.194，| 0.205 | 102.0 3. 58 
0. 198，0. 207 
030622 = IC6 a 0. 002 ，0. 004 0. 003 , 
0. 108 ，0. 107， 
030622 +1 三 IC6 +0. 10 0.107 | 104.0 1. 63 
0. 104，0. 107 
0. 207，0. 204， 
030622 +2 一 IC6 +0. 20 0.208 | 102.5 1. 60 
0.212，0. 207 
0813638 王 IC6 3 0. 003 ，0. 003 0. 003 0.0 
0. 106, 0.111, 
0813638 +1 二 IC6 +0. 10 0.109 | 106.0 1. 92 
0. 109，0. 108 
0. 209，0. 215 ， 
0813638 +2 二 IC6 +0. 20 0.212 | 104.5 1.51 
0. 214, 0. 209 
由 表 19-12 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 W 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 


W 元 素质 量 分 数 在 0. 10% ~1.00% 时 ， 回 收 率 范围 为 98.0% ~ 106.0% ，RSD 小 于 6.17%; 当 W 
元 素质 量 分 数 在 1.00% ~5.00% 时，RSD 小 于 3.11% ; 当 W 元 素质 量 分 数 在 5.00% ~ 10. 00% 
时 ，RSD 小 于 1.36% ; 当 W 元 素质 量 分 数 在 10.00% ~14.00% 时 ，RSD 小 于 0.42% 。 由 准确 度 
和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 在 W 207.91lnm 处 分 析 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 








0. 10% ~14.0% 的 WW 元 素 。 


























由 表 19-10~ 表 19-12 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 10% ~ 14.0% 











的 W 元素, 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 人 至， 加 入 值 和 回收 值 基 本 一 致 
说 明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合 金 中 质量 分 数 在 0.10% ~14.0% 的 W 元 素 的 涡 


19.2.4 分 析 方 法 检 出 限 试 验 





























， 精 密度 数据 较 好 ， 


上 定 。 


用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
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19-13 。 
表 19-13 三 台 仪 器 测量 W 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IIC PE OPWMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 W 207.911nm W 207.911nm W 207.911nm 
检 出 限 (DL) (%) 0. 000 57 0.0075 0.003 4 














由 表 19-13 可 以 看 出 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 W 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.007 5% ， 
远 低 于 高 温 合 金 中 W 元 素 最 低 检 测 质 量 分 数 0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 
质量 分 数 低 至 0.10% 的 W 元 素 。 



































19.3 ”小结 








分 别 用 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 W 
207. 911nm、 W 209.475nm、W 218.920nm、W 224. 875nm、W 239. 709nm、W 248. 923nm 等 六 条 
分 析 线 的 光谱 干扰 和 情况， 结果 表明 ， 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 W 207. 911nm 没有 光谱 
干扰 ， 可 以 用 W 207. 911nm 作为 高 温 合金 中 W 元 素 的 分 析 线 。 

研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶 解法 和 氢气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 W 的 影响 ， 
研究 结果 表明 ， 当 W 含量 较 低 时 (W 质量 分 数 小 于 6% 左右 ) ， 对 大 部 分 牌号 的 高 温 合 金 采用 三 
种 溶解 法 测定 的 W 含量 基本 一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 但 当 W 含量 较 高 (W 质量 分 
数 大 于 6% 左右 ) 时 ， 用 氧气 酸 溶解 样品 时 ，W 的 测定 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 在 样品 中 
测 得 的 W 含量 也 较 其 他 两 种 溶解 法 高 ， 而 用 王 水 和 硫酸 溶解 样品 部 分 牌号 的 高 温 合金 中 W 的 测 
定 值 明显 低 于 氢 氛 酸 洲 解 法 。 因 此 ， 测 定 高 温 合金 中 含量 较 高 的 W 元 素 时 ， 应 用 氧 氟 酸 溶解 法 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0. 10% ~ 14.0% 间 VW 元 素 基 体 匹 
配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 7， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 合成 溶液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 标 
准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 允 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 
一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~ 14.0% 的 W 元素 准确 
度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 均 小 于 0.007 5% ， 因 此 用 此 方 
法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 1% 的 W 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 和 毛 氢 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 W 207.91lnm 处 准确 、 
可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0. 10% ~14.0% 的 W 元 素 。 


















































































































































第 20 竟 旬 基 、 铁 旬 基 融 温 合金 中 包 元 素 的 测定 
20.1 实验 部 分 


20.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功 率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bfy 
in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 高 纯 水 或 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 
水 。 试 验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶 
液 ) 。 































































































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
人 硝酸: p 约 1.42g[mL。 

柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

过 氧化 氧 : 质量 分 数 为 30% 。 

盐酸 : 1 +1。 

饥 标 准 溶 液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 122 8g 预先 烘 烤 (在 110% 烘 烤 2h) 并 在 干 
燥 右 中 冷却 至 室温 的 氧化 饥 (Ce0,， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝 
酸 、10mL 过 氧化 氧 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 40mL 硝酸 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

饰 标准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

饥 标 准 溶液 C: 0.001mg/mL， 现 用 现 配 。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶 液 B 于 200mL 
容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

包 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 127 0g 预先 灼 烧 (在 850 %C 灼 烧 2 h) 并 在 
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干燥 器 中 冷却 至 室温 的 氧化 包 (Y,0;， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 
盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

包 标 准 溶 液 B: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 20mL 盐酸 (1+1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

包 标 准 溶 液 C: 0.001mg/mL， 现 用 现 配 。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 包 标 准 洲 液 B 于 200mL 
容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

镍 基体 溶液 : 10. 0mg/mL。 称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 
加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝 
酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


20.1.2 分 析 线 


分 析 线 为 Y 371. 029nm (HJY ULTIMA 了 ILC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、Y 360. 073nm (Thermo 
IRIS 仪 器 ) 。 


20.1.3 样品 溶液 制备 


当 包 元 素 的 质量 分 数 在 0.001% ~ 1.00% 时 ， 称 取 0.20g 高 温 合金 样品 ， 精 确 至 0.000 lg。 
当 试 样 中 包 元 素 的 质量 分 数 在 0.01% ~ 1.00% 时 ， 也 可 称 取 0.10g 高 温 合 金 样品 ， 精 确 至 
0. 0001g。 
1. 称 取 0. 20g 高 温 合金 样品 时 样品 溶液 的 制备 
将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停 
止 ， 加 入 20mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 50mL 容量 瓶 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 试 液 可 用 于 高 温 合金 中 硼 元 素 ( 见 第 3 章 ) 的 测定 。 
2. 称 取 0. 10g 高 温 合金 样品 时 样品 溶液 的 制备 
将 称 取 的 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停 
止 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 100mL 容量 瓶 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
2) 此 试 液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 ( 见 第 3 章 )、 钻 ( 见 第 6 
章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈 见 第 9 章 ) 、 锰 ( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 13 章 ) 、 钛 〈 见 第 17 
章 ) 元 素 的 测定 。 


20.2 结果 与 讨论 











































































































































































































































































































20.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 包 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
20-1。 
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表 20-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 




























































































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B-2 B 0.01，0.001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 
Ce-1、Ce-2 Ce 0.01，0.001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni-5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO, 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF -2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H, S04 10% (体积 分 数 ) 

HPO, -1 H3PO， 5% (体积 分 数 ) 

柠檬 酸 - 1、 柠檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 


2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 
































(1) HJY 公 司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 


元 素 了 站 的 光谱 干扰 ”将 表 20-1 中 的 单 








一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 HJY 公司 


ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 YY 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 
以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 
生 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干 
扰 情 况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Y 的 光谱 干扰 情 





况 见 表 20-2。 
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表 20-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 YY 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪 右 ) 



































































































































































































































































































































































































































































































































共存 元 素 Y 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 
含量 范围 (%) 371. 030 324. 228 360. 073 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 月 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 
0.05~10 i i i 
Fe 基体 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 
Ni 基体 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 324. 205 、324. 199 光 
Ta 0.05 ~8 可 用 谱 干 扰 严 重 ，Ta 0. 05 以 可 用 
下 可 用 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 
Ww 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 = < 本 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 324. 216 光 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 谱 干 扰 ，Zr 0. 10 以 可 用 
下 可 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
Q@ Ta 对 YY 谱 线 有 光谱 干扰 ， 干 扰 谱 线 为 Ta324. 205nm 、Ta324. 199nm， 由 于 干扰 严重 ， 仅 当 高 温 合金 中 共存 元 素 Ta 





























质量 浓度 在 0. 05mg/mL 以 下 时 ， 可 以 使 用 此 分 析 谱 线 。 
(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
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Y 的 光谱 干扰 ”将 表 20-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Y 五 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 释 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Y 的 光谱 干扰 情况 见 表 20-3。 

表 20-3 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Y 元素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 

























































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































共存 元 素 YY 元素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | ， ， 
含量 范围 ( % ) 371. 030 324. 227 360. 073 361. 104 224. 297 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 四 四 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 四 加 可 用 可 用 
Ce 有 干扰 Ce 有 干扰 
Ce 0.001 ~0.2 峰 ，Ce 0.01 以 四 四 峰 ，Ce 0. 01 可 用 
下 可 用 以 下 五 
Co 0.1 ~16 可 用 可 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 加 加 可 用 可 用 
Cu 有 干扰 峰 ， 
Cu 0.01~1 可 用 加 四 可 用 Cu 0.1 以 下 可 用 
0.05~10 
Fe 可 用 可 可 用 可 用 
Fe 基 
0.01 ~5 可 用 可 用 | 
oe af 口 口 口 
下 Hf 0.1 以 下 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 6 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 加 可 用 背景 干扰 小 
Nb 有 干扰 峰 ， 四 
Nb 0.1-3 可 用 可 用 可 用 
Nb 0. 1 以 下 可 
Ni 基体 可 可 可 用 Ni 背景 干扰 小 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 有 重 闪 干扰 峰 ， 
Ta 0.05~8 可 用 加 A 可 用 
Ta 0. 1 以 下 可 
Ti 有 干扰 峰 ， Ti 有 王 扰 峰 ， co 
Ti 0.1-7 本 背景 干扰 小 “| ”背景 干扰 小 
Ti0.1 以 下 可 用 Ti 0.01 以 下 可 用 
V 0.05 ~5 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 背景 干扰 小 
W 有 干扰 峰 ， W 有 干扰 峰 ， 
0.1~16 可 可 
W 0.1 以 下 可 用 "| Wo0.1 以 下 可 用 
Y 0.01 ~0.5 一 一 一 一 一 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 四 可 用 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
se 共存 元 素 立 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 

含量 范围 〈% ) 371. 030 324. 227 360. 073 361. 104 224. 297 

盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

硝酸 试剂 可 用 可 可 用 可 用 

氢 氟 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 

柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
(3) ”Thermo IRIS Intrepid 卫 型 1CP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 








析 元 素 Y 的 光谱 干扰 ”将 表 20-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 Y 四 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 
可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适当 合 加 放大 人 处理 ,进一步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 
近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 有 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Y 的 光 
谱 干 扰 情 况 见 表 20-4。 

表 20-4 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Y 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 


































































































































































































































































































共存 元 素 Y 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 i 
含量 范围 (% ) 224. 306 242. 220 360. 073 361. 105 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1~27 可 用 可 用 可 用 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
0.05 ~10 
Fe Fe 基体 可 用 可 用 可 用 可 用 
Hf 224. 321 光谱 Hf 242. 213 光谱 
Hf 0.01 ~5 干扰 ，Hf 0.1 以 干扰 ，Hf 0.1 以 可 用 可 用 
下 可 用 FF 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ni 224. 306 光谱 背景 干扰 小 ， 
Ni 基体 干扰 ，Ni 基 匹 本 可 用 可 用 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 可 用 
Ta 0.05 ~8 可 用 可 用 可 用 可 用 

































































































































































































































































































































































( 续 ) 
共存 元 素 Y 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 
含量 范围 ( % ) 224. 306 242. 220 360. 073 361. 105 

Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 可 用 
V 0.05~5 可 用 可 用 可 用 可 用 

W 224. 301 光谱 W 242. 232 光谱 W 361. 098 光谱 

W 0.1~16 干扰 ，W 0.1 以 干扰 ，W 0.1 以 下 可 用 干扰 ,，W 0.2 以 下 
下 可 用 可 用 可 用 
了 0.01 ~0.5 = Se = 三 : 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 可 用 

Zr 224. 321 光谱 Zr 242. 229 光谱 Zr 361. 097 光谱 

Zr 0. 005 ~0.2 干扰 ，Z10.1 以 干扰 ，Zr 0.1 以 可 用 干扰 ，Zr 0.01 以 

下 可 用 Fa 下 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 YY 元素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 20-2 ~ 表 20-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 情 


况 进行 总 结 和 % 








并 结合 高 温 合 金 中 共存 元 素 的 
光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 20-5。 





旦 . 证- 人 ~ 


了 到 同 后 





表 20-5 各 仪器 对 Y 元素 的 光谱 干扰 研究 小 结 


量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Y 元素 各 分 析 谱 线 的 





































































































仪器 Y 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
371. 029 324. 227 360. 073 361. 104 224. 297 224. 306 242. 220 
HJY Ta 0.05 以 
可 用 可 = se = A 
ACTIVA 下 可 用 
PE 可 用 Ti0.01 以 洒洒 于 前 
OPTIMA 下 可 用 
在 CID 检测 器 Ni 基 匹 配 ， 

Thermo 机 

TRIS 边缘 ， 灵 人 敏 度 一 可 可 用 一 W0.1 以 下 | Ni 基 匹 配 

差 , 不 可 用 可 用 






































由 表 20-5 可 以 看 出 ， 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Y 371. 029nm 和 了 360. 073nm 


的 光谱 干扰 较 小 ， 因 此 应 采用 Y 371. 029nm 和 YY 360. 073nm 进行 高 温 合金 中 立 的 测量 。 
HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 


仪 分 辩 能 力 更 强 ，] 














目 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相 同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 


辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 
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20.2. 2 ”基体 对 纪元 素 准确 度 影响 研究 


1. 测试 溶液 配制 

称 取 编 号 为 045447 、045448 的 水 C6y 样品 和 编号 为 045439 的 FGH96 样品 各 0. 200 0g 置 于 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 洲 解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 低 温 
加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 001mg/ mL、 
0.01mg/mL、0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 标准 溶液 ,样品 加 入 回收 溶液 中 YY 的 浓度 见 表 20-6， 
定 容 。 

2. 工作 曲线 溶液 配制 

(1) 基体 工作 曲线 溶液 配制 ” 称 取 编 号 为 045447 的 冻 C6y 样品 0.200 0g 各 8 份 置 于 8 个 
100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 洲 解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 低 温 
加 热 ， 洲 解 完 全 后 冷却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 001mg/ 
mL、0.010mg/mL、0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Y 标准 溶 液 ， 使 样品 中 YY 元 素质 量 分 数 分 别 为 
0% 、0.001% 、0. 002 5% 、0. 005 0% 、0. 025% 、0. 100% 、0. 500% 、1. 000% 。 测 试 溶液 分 别 记 
为 045447 -0、045447 +1 ~045447 +7。 

(2) 无 基体 工作 曲线 系列 溶液 配制 ”将 7 份 试剂 空白 溶液 移入 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 溶液 中 
加 入 若干 质量 浓度 为 0. 001mg/mL、0.01mg/mL、0.10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 Y 标准 溶液 ， 使 
样品 中 YY 元 素质 量 分 数 分 别 为 0% 、0.001% 、0.005 0% 、0.025% 、0. 100% 、0. 500% 、 
1.000% 。 测 试 溶液 分 别 记 为 S0、Kl、K2、K3、K4、K5、S2。 

3. 测量 

(1) 测量 条 件 

仪器 : HJY ULTIMA IC 型 ICP -AES 仪器 。 

测量 方式 : 一 点 式 峰 高 积分 ， 积 分 时 间 2s。 

狭 颖 : 入 射 20um， 出 射 15Sum。 

谱 线 : Y 371. 030nm。 

(2) 用 045447 样品 的 标准 加 入 工作 曲线 测量 045447 样品 中 的 Y 元 素 用 045447 - 0、 
045447 + 1、045447 +2、045447 +3 、045447 +4 溶液 于 Y371. 029nm 谱 线 处 进行 Y 元 素 的 标准 加 
入 ， 得 出 045447 样品 中 Y 元素 ， 见 表 20-6。 

(3) 用 基体 工作 曲线 测量 测试 浴 液 中 立 元 素 ， 用 基体 工作 曲线 系列 洲 液 在 测量 条 件 下 于 
Y371. 029nm 谱 线 处 建立 工作 曲线 ， 测 量 测试 溶液 中 的 了 元素， 分 析 结 果 见 表 20-6， 统 计 结 果 见 
表 20-7。 

(4) 用 无 基体 工作 曲线 测量 测试 溶液 中 立 元 素 ， 用 无 基体 工作 曲线 系列 溶液 在 测量 条 件 下 
于 Y371. 029nm 谱 线 处 建立 工作 曲线 ,测量 测试 溶液 中 的 Y 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 20-6， 统 计 结 
见 表 20-7。 

表 20-6 用 样品 的 标准 加 入 工作 曲线 和 用 基体 与 无 基体 的 工作 曲线 法 测量 样品 及 标准 物质 中 YY 元 素 





































































































基体 的 工作 曲线 法 ,分 
析 谱 线 Y371. 029nm， 样 品 的 
空白 值 为 0. 000 2% 


无 基体 的 工作 曲线 法 ， 分 
析 谱 线 Y371. 029nm 








测试 溶液 编号 | ”合金 牌号 ”| 加 入 值 (%) 








测量 值 (% ) 


测量 值 (% ) 





045447 





FRC6y 








0.000 2, 0.000 2，0. 000 2 
0. 000 2，0. 000 1, 0.0002 





0. 000 1，0. 000 2，0. 000 1 
0. 000 5，0. 000 5，0. 000 5 


















































































































































( 续 ) 
基体 的 工作 曲线 法 ， 分 本 
无 基体 的 工作 曲线 法 ， 分 
ee ee 析 谱 线 Y371. 029nm， 样 品 的 析 详 线 Y371. 029 
测 证 深 沪 金 Se 、 谐 丝 nm 
测试 溶液 编号 合金 牌号 加 入 值 (%) 鹤 白 值 为 0.000 2% 普 
测量 值 (% ) 测量 值 (% ) 
0.001 2, 0.001 2, 0.0012 0.001 0, 0.0010, 0.0010 
045447 + A RC6y 0. 001 
0.001 1, 0.001 2, 0.0012 0.001 4, 0.001 4, 0.0014 
0. 005 1, 0.005 3, 0.0053 0.004 6, 0.004 5, 0.0046 
045447 +B RC6y 0. 005 
0. 005 0,0.005 2, 0.005 4 0.004 9,0.004 9，0.005 2 
0.003 0，0.003 1，0.003 0 0.002 5, 0.002 7，0. 002 5 
045448 KRC6y 一 
0.002 9，0.0027，0.002 6 0.003 0, 0.002 9, 0.0029 
0.028 3, 0.028 0, 0.0287 0.025 8, 0.025 3, 0.0248 
045448 +C RC6y 0. 025 
0.024 9, 0.0279, 0.0281 0.023 5, 0.025 9, 0.0261 
0. 105 8, 0.102 6, 0.0999 0.093 8，0.0947，0.0947 
045448 + D RC6y 0. 100 
0. 106, 0. 106, 0. 109 0.094 7, 0.098 3, 0.098 4 
045448 + 下 RC6y 0. 500 0.504 7, 0.475 7, 0.4860 一 
045448 + 了 RC6y 1. 000 0.995 7, 0.988 4, 1.0194 一 
0.000 0，0.000 0，0.000 0 0. 000 0，0.000 0，0.000 0 
045439 FGH96 一 
0.000 0，0.000 0，0.000 0 0. 000 4，0.000 4，0. 000 4 
0.001 1, 0.001 1, 0.0012 0.000 9，0.000 9,， 0.0009 
045439 + A FGH96 0. 001 
0.001 0, 0.001 1, 0.0010 0.001 3, 0.001 3, 0.0013 
0.005 2, 0.005 3, 0.005 1 0.004 7，0. 004 7，0.004 7 
045439 +B FGH96 0. 005 
0.005 1, 0.004 9, 0.0050 0.005 0, 0.004 9, 0.0050 
0.026 5, 0.025 8, 0.0261 0.023 4, 0.023 5, 0.0241 
045439 +C FGH96 0. 025 
0.026 0, 0.025 8, 0.0263 0.023 3, 0.022 8，0.022 4 
0.105 0, 0.104 3, 0.1051 0.092 2, 0.095 8, 0.0958 
045439 +D FGH96 0. 100 
0. 104, 0. 105, 0.102 0.089 2, 0.090 3, 0.0889 
045439 + 下 FGH96 0. 500 0.513 7, 0.488 7, 0.4969 一 
045439 + 下 FGH96 1. 000 1.053 5, 1.0299, 1.0645 一 
表 20-7 用 基体 和 无 基体 的 工作 曲线 法 测量 Y 含量 的 统计 结果 
基体 的 工作 曲线 无 基体 的 工作 曲线 
es 加 入 | 测量 平 | 测量 | 回收 | 回收 | 测量 平 | 测量 回收 | 回收 
测试 溶液 编号 合金 牌号 | 有 a a 。 
值 (% )| 均值 RSD 值 率 均值 RSD 值 率 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) |(%) 
045447 RC6y 一 |0.0002 | 22.27 一 一 |0.0003 | 64.46 和 一 
045447 + 和 A RC6y | 0.001 |0.0012 | 3.45 |0.0010 | 100.0 | 0.0012 | 18.26 |0.0009 |90.0 
045447 + B RC6y | 0.005 |0.0052 | 2.82 |0.0050 | 100.0 |0.0048 | 5.52 |0.0045 |90.0 
045448 KC6y 一 |0.0029 | 6.73 一 |0.0028 | 7.88 一 二 
045448 + C RC6y | 0.025 |0.0276 | 4.98 |0.0247 | 98.8 |0.0252 | 3.85 |0.0224 |89.6 
045448 +D RC6y | 0.100 |0.1049 | 3.02 | 0.102 | 102.0 |0.0958 | 2.12 | 0.093 |93.0 
045448 + 下 RC6y | 0.500 |0.4888 | 3.01 |0.4859 | 97.2 
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( 续 ) 
基体 的 工作 曲线 无 基体 的 工作 曲线 
测试 溶液 编号 合金 牌号 加 入 | 测量 平 | 测量 可 收 可 收 | 测量 平 测量 回收 | 回收 
值 (%)| 均值 | RSD 值 率 均值 RSD 值 率 
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) |(%) 
045448 + 下 RC6y | 1.000 |1.0012 | 1.62 |0.9983 | 99.8 
045439 FGHo96 0. 000 2 | 109.55 一 
045439 + A FGH96 | 0.001 |0.0011 | 6.95 |0.0011 | 110.0 | 0.0011 | 19.92 | 0.0009 |90.0 
045439 +B FGH96 | 0.005 |0.0051| 2.77 |0.0051 | 102 |0.0048 | 3.12 |0.0046 |92.0 
045439 +C FGH96 | 0.025 |0.0261 | 1.07 |0.0261 | 104.4 |0.0232 | 2.53 | 0.023 |92.0 
045439 +D FGH96 | 0.100 |0.1042 | 1.13 |0.1042 | 104.2 | 0.0920 | 3.41 |0.0918 |91.8 
045439 + 开 FGH96 | 0.500 | 0.4998 | 2.55 | 0.499 8 | 100.0 
045439 +F FGH96 | 1.000 |1.0493 | 1.68 | 1.049 | 104.9 
由 表 20-7 可 以 看 出 ， 用 无 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 YY 元素， 回收 值 比 加 入 值 稍 低 ， 





对 于 加 入 值 在 0.001% ~0.01% 范围 的 立 元 素 ， 回 收 率 为 90.0% ~ 92.0% ，RSD 小 于 19.92%，; 
对 于 加 入 值 在 0.01% ~0. 10 多 范围 的 了 了 元素， 回收 率 为 89.6% ~93.0% ，RSD 小 于 3.85% 。 
由 表 20-7 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 站 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 
对 于 加 入 值 在 0.001% ~0.01% 范围 的 了 元 素 ， 回 收 率 为 100.0% ~110.0% ，RSD 为 6.95%; 对 
于 加 入 值 在 0.01% ~0. 10% 范围 的 Y 元素， 回收 率 为 98.8% ~ 104.4% ，RSD 小 于 4.98% ; 对 于 
加 入 值 在 0. 10% ~1.00% 范围 的 立 元 素 ， 回 收 率 为 97.2% ~ 104. 9% ，RSD 小 于 3. 01% 。 精 密度 
符合 分 析 要 求 。 

因此 ， 用 基体 匹配 法 和 无 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.001% ~1.00% 的 站 元 
素 ， 均 可 满足 分 析 要 求 ， 但 用 基体 匹配 法 更 加 准确 、 可 靠 。 
20. 2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 低 含 量 包 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 度 

试验 (测量 范围 0.001% ~0. 100% ) 

1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 开 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 20-8。 


表 20-8 三 台 仪 器 的 工作 条 件 

















































































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂 垂直 
冷却 气流 量 /(L/min) 15 15 垃 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /(LZAmin) 0.8 0.8 25. 01bf/in? 
谱 线 /nm 371. 029 371. 030 ，360. 073 360. 070 
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( 续 ) 
仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
积分 方式 峰 高 各 面积 积 4 面积 积 儿 
积分 时 间 /s 2 自动 ,1 ~5 可 见 光 区 5 

















2. 工作 曲线 溶液 配制 

称 取 编 号 为 045447 的 水 C6y 样品 0.200 0g 各 8 份 置 于 8 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、 
5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 
个 相应 50mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0.001mg/mL、0.01mg/mL、 
0. 10mg/mL 和 Oi 标准 溶液 ,使 容量 瓶 中 YY 元 素质 量 分 数 分 别 为 0% 、0. 001% 、 
0. 002 5% 、0. 005 0% 、0. 025% 、0. 100% 、0. 500% 、1. 000% ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 择 匀 。 测 试 
溶液 分 别 记 为 045447 -0、045447 +1 ~045447 +7。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 编号 为 045447、045448 的 冻 C6y 样品 和 编号 为 045439 的 FGH96 样品 各 0. 200 0g 置 于 数 
个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 溶解 ， 溶解 完 全 后 ， 加 入 4g 柠檬 酸 ， 
低温 加 热 ， 溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 50mL 容量 瓶 ， 分 别 在 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 
0.001mg/mL、0.01mg/mL、0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 了 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Y 的 质量 分 数 
同 表 20-10 ~ 表 20-12 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 义 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 试验 








































































































用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
20-9。 试验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.001% ~1.00% 间 测量 的 Y oe 良好 ， 满 足 测 
量 要 求 。 

表 20-9 各 仪器 分 析 YY 元素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 
分 析 分 析 谱 线 /nm a PE OPTIMA Thermo IRIS 
元 素 IC 
和 371. 029 1. 000 00 0. 999 99 
360. 073 一 0. 999 99 0. 999 947 














5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 


























件 下 测量 测试 溶液 中 元素 , 分 析 结 果 见 表 20-10 ~ 表 









































20-12。 
表 20-10 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 
ce 加 入 值 测量 值 平均 值 RSD 回收 值 可 收 率 
测试 溶液 编号 | 合金 牌号 
(% ) (%) (%) (%) (%) (%) 
0. 000 2，0. 000 2 ，0. 000 2 ， 
045447 FRC6y 一 0. 000 2 22.27 一 一 
0. 000 2，0. 000 1，0. 000 2 
0. 001 2, 0. 001 2，0. 001 2 ， 
045447 + A FRCOy 0. 001 0.001 2 3.45 0.0010 100.0 
0. 001 1, 0.001 2, 0.0012 
0. 005 1，0. 005 3, 0.005 3 ， 
045447 +B FRCOy 0. 005 0. 005 2 2. 82 0. 005 0 100. 0 
0. 005 0，0. 005 2，0. 005 4 
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( 续 ) 
1 入 值 测量 平均 值 RSD 可 收 值 | 回收 率 
测试 溶液 编号 | 合金 牌 号 | J 人 和 3 eased ee 
(% ) (%) (%) | (%) | (%) | (%) 





0. 003 0, 0. 003 1, 0. 003 0 ， 
045448 FRC6y = 0.0029 6.73 一 一 
0. 002 9, 0.0027, 0.0026 





0. 028 3 ,0.028 0，0. 028 7 ， 
045448 +C FRCOy 0. 025 0.0276 4.98 0.0247 98.8 
0. 024 9, 0.0279, 0.028 1 





0. 105 8, 0. 102 6, 0.099 9, 
045448 + 了 FRCOy 0. 100 0.1049 3.02 0. 102 102.0 
0.106, 0. 106, 0. 109 





045448 + FRCOy 0. 500 0.504 7, 0.475 7, 0.4860 0.488 8 3.01 0.485 9 97.2 





045448 +F FRC6y 1. 000 0.995 7, 0.988 4，1.019 4 1.0012 1.62 0.998 3 99.8 





0. 000 0，0. 000 0 ,0. 000 0,， 
045439 FGH96 一 一 
0. 000 0，0. 000 0，0. 000 0 








0. 001 1, 0. 001 1, 0.001 2， 
045439 + A FGCH96 | 0.001 0.001 1 6. 95 0.0011 | 110.0 
0. 001 0, 0.001 1, 0.0010 





0. 005 2，0. 005 3，0. 005 1 ， 
045439 +B FCH96 | 0.005 0.005 1 pA! 0.005 1 102 
0. 005 1, 0.004 9, 0.0050 





0. 026 5, 0. 025 8 ，0. 026 1 ， 
045439 +C FCH96 | 0.025 0.026 1 1.07 0.0261 | 104.4 
0. 026 0, 0.025 8, 0.026 3 





0. 105 0, 0. 104 3, 0. 105 1 ， 
045439 +D FCH96 | 0.100 0.104 2 1.1% 0.1042 | 104.2 
0. 104, 0.105, 0.102 





045439 +E FGH96 0. 500 0.513 7, 0.488 7, 0.4969 0.499 8 2.55 0.499 8 100.0 





045439 +F FGH96 1. 000 1.053 5, 1.0299, 1.0645 1.049 3 1.68 1. 049 104.9 


























由 表 20-10 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 立 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 
致 ， 当 Y 元 素 含 量 范围 在 0.001% ~ 0.01% 时 ， 回 收 率 范 围 为 100.0% ~ 110.0% ，RSD 为 
6.95% ; 当 立 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 时， 回收 率 范 围 为 98.8% ~ 104.4% ，RSD 小 于 
4.98% ; 当 立 元素 含量 范围 在 0. 10% ~ 1.00% 时 ， 回收 率 范 围 为 97.2% ~ 104.9% ，RSD 小 于 
3.01% 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 
0.001% ~0.1% 的 了 元素。 

表 20-11 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 







































































Y 360. 073nm Y 371. 030nm 
测试 溶液 合金 加 入 ee i ee 
测量 平 起 RSD 测量 平 其 RSD 
编号 牌号 值 (%) 训 量 有 量 
值 (%) 值 (%) |(%) 值 (% ) 值 (%) |(%) 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
045447 XC6y Wr 1 ADD 未 检 出 时 记忆 WY 未 检 出 
未 检 出 未 检 出 
0.0009, 0.0010，| 0.0009 0.0011, 0.0012，| 0.0011 
045447 + A RC6y 0. 001 0. 000 9，0. 000 9 ， 回收 率 |5.53 | 0.0011，0.001 2， 回收 率 |4. 56 
0.000 9, 0.0010 90.0 0.001 1, 0.0011 110.0 































































































( 续 ) 
Y 360.073nm Y 371. 030nm 
测试 溶液 合金 加 入 a 三 本 
测量 平 起 RSD 测量 平 其 RSD 
编号 (%) 牌号 (%)| 值 (% ) ss 
值 (% ) 值 (%) |(%) 值 (%) 值 (%) |(%) 
0. 002 7，0. 002 6， 0. 002 8 , 0. 002 8 ， 
045448 FRC6y 一 0.0026 |3.85 0.002 8 |2.09 
0. 002 5 0.002 7 
0.0077 0.007 8 
0.0077，0. 007 5 ， 0. 007 9，0. 007 6， 
045448 +B 冰 C6y 0. 005 回收 率 | 2.60 回收 率 |2. 66 
0. 007 9 0.008 0 
102.0 100.0 
0.028 1, 0.0278, | 0.0284 0.028 4, 0.0279, | 0.0285 
045448 +C RC6y 0. 025 0.030 0，0.027 6， 回收 率 |3.15 | 0.0302，0.027 9， 回收 率 |2. 86 
0.028 7, 0.0279 103.2 0.028 8, 0.028 0 102.8 
0.0130, 0.0130，| 0.0130 0.013 1, 0.013 1，| 0.013 1 
045448 +D RC6y 0.01 0.013 1，0.013 2 ， 回收 率 |1.02 | 0.013 2，0.013 3， 回收 率 |1.01 
0.012 8, 0.0130 104.0 0.012 9, 0.0131 103.0 
0. 003 1，0. 003 1 ， 0. 002 8，0. 002 8 ， 
044823 RC26 一 0.003 1 | 0.0 0.0028 | 0.0 
0.003 1 0.002 8 
0.004 4, 0.0042，| 0.0042 0.004 1, 0.0038,，| 0.0040 
044823 + A 水 C26 0. 001 0.003 8, 0.004 1 ， 回收 率 | 5.43 | 0.0040，0.003 9， 回收 率 |2. 93 
0.0044，0.004 3 110.0 0.004 1, 0.0040 120.0 
0.008 9, 0.009 1,， | 0.0089 0.008 5, 0.008 8, | 0.008 6 
044823 +B XC26 0. 005 0. 008 4，0. 009 1 ， 回收 率 |3.22 | 0.008 0，0.008 8， 回收 率 |3. 64 
0.009 2, 0.0089 116.0 0.008 8, 0.008 6 116.0 
0.0317, 0.0320,，| 0.0321 0.0312, 0.0316, | 0.0316 
044823 +C RC26 0. 025 0.034 2，0.031 3， 回收 率 | 3.36 | 0.033 7，0.030 8， 回收 率 |3.45 
0.0315, 0.0316 116.0 0.031 0, 0.0310 115.2 
0.1176, 0.1262, | 0.1215 0.1170, 0.1252, | 0.1208 
044823 +D 水 C26 0. 100 0. 123 9, 0. 122 4， 回收 率 |2.87 | 0.123 1, 0.121 8， 回收 率 |2.79 
0.1174, 0.1215 118.4 0.1167, 0.1207 118.0 




















与 加 入 值 基 本 一 致 ， 当 了 元素 含量 范围 在 0.001% ~0.01% 时， 


RSD 为 5.53% ; 当 立 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回 














RSD 小 于 4. 56% 。 精 密度 符合 分 析 要 求 。 























由 表 20-11 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y360. 073nm 处 测量 高 温 合金 中 YY 元素， 回收 值 


回收 率 范 围 为 90.0% ~ 116.0% ， 











妇 率 范围 为 100.0% ~ 120.09% ， 


用 基体 匹配 的 方法 在 Y317. 030nm 处 测量 高 温 合 金 中 YY 元素， 回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 当 


Y 元 素 含量 范围 在 0.001% ~0.01% 时， 回收 率 范围 为 103.0% ~118.4%，RSD 为 3.36%; 当 了 
元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 时 ， 回 收 率 范围 为 102.8% ~118.0% ，RSD 小 于 3.45% 。 由 准 











确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0. 001% ~ 0. 1 多 的 立 


元 素 。 
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表 20-12 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 




































































Y 360. 073nm 
测试 溶液 加 入 
合金 牌号 | ， - 
编号 值 (% ) 测量 值 (% ) 平均 值 (%) RSD (%) 
045447 RC6y 0.000 3，0. 000 3，0. 000 3 0.000 3 一 
0.001 4 
045447 + A FRC6y 0. 001 0.001 4, 0.001 4, 0.001 3, 0.0014 3. 64 
回收 率 110. 0 
045448 RC6y 一 0.003 1, 0.003 1, 0.0031 0.003 1 0.0 
0.008 4 
045448 +B FRC6y 0. 005 0.008 5, 0.008 2, 0.0085 2. 06 
回收 率 106. 0 
0.029 8, 0.029 5, 0.0311, 0.0300 
045448 + C FRC6y 0. 025 2. 40 
0. 029 1, 0.030 3，0. 029 5 回收 率 107. 6 
0.014 1, 0.014 1, 0.0140, 0.0140 
045448 + 了 FRC6y 0.01 1.61 
0.013 6, 0.014 2, 0.0138 回收 率 109. 0 
044823 FRC26 一 0.002 4, 0.002 5，0. 002 5 0. 002 5 2. 34 
0.003 3，0. 003 4，0. 003 7， 0.003 5 
044823 + A KRC26 0. 001 6.13 
0.003 3，0. 003 8, 0.003 4 回收 率 100. 0 
0.007 4,0. 007 6，0. 007 2， 0.0077 
044823 +B FRC26 0. 005 5.34 
0.008 1, 0.008 2，0. 007 4 回收 率 104. 0 
0.027 2, 0.027 7, 0. 029 2 ， 0.027 7 
044823 + C KRC26 0. 025 2. 85 
0.027 1, 0.027 2, 0.0278 回收 率 100. 8 
0.107 5, 0.112 8，0. 109 5， 0.1109 
044823 +D FRC26 0. 100 2.72 
0.114 6, 0.1130, 0.1077 回收 率 108. 4 














由 表 20-12 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y360. 073nm 处 测量 高 温 合 金 中 YY 元素， 回收 值 


与 加 入 值 基本 一 致 ， 当 立 元素 含量 范围 在 0.001% ~ 0.01% 时 ,回收 率 范围 为 100.0% ~ 
110.0% ，RSD 为 6. 13% ; 当 了 元 素 含 量 范 围 在 0.01% ~ 0.10% 时 ， 回 收 率 范 围 为 100.8% ~ 
109. 0% ，RSD 小 于 2. 85% 。 精 密度 符合 分 析 要 求 。 由 准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹 





配方 法 分 析 高 温 合 金 
由 表 20-10 ~ 19-12 可 以 看 出 ， 用 








含量 范 




















立 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 


6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 





























围 在 0. 001% ~0. 1 多 的 了 元 素 。 
基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 
精密 度数 据 较 好 ， 说 明 可 以 用 此 方法 
围 在 0. 001% ~0.1% 的 Y 元 素 的 测定 。 





用 20.2.3 步骤 4 工作 曲线 ， 连 续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测 


含量 范围 在 0.001% ~0.1% 的 
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， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 








20-13 。 
表 20-13 三 台 仪 器 测量 Y 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Y 371. 03nm 0. 000 054 0. 000 06 一 
检 出 限 (DL) (%) 
Y 360.07nm 一 0. 000 09 0. 000 3 





























由 表 20-13 可 以 看 出 标准 物质 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 了 的 方法 检 出 均 小 于 0.000 3% ， 远 


低 于 高 温 合金 中 立 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.001% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 质 





量 分 数 低 至 0.001% 的 了 元 素 。 
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20.2.4 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 高 含量 纪 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 度 
试验 (测量 范围 0. 10% ~1.00% ) 


1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP 发 射 光 谱 仪 和 
Thermo 公司 IRIS Intrepid 五 型 ICP 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试 验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 20-14。 
表 20-14 三 台 仪 器 的 工作 条 件 













































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 徘 直 垂直 
冷却 气流 量 /(L]min ) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
筋 化 气流 量 或 压力 /( 1/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 371. 029 371. 030 ，360. 073 360. 073 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积 面积 积分 
积分 时 间 /s 2 自动 ,1 ~5 可 见 光 区 5 




















2. 工作 曲线 溶液 配制 

称 取 编 号 为 045439 的 FGH96 样品 0. 100 0g 各 5 份 置 于 5 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 1SmL 盐酸 、 
5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 2g 柠 榜 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷却 ,移入 相 
应 100mL 容量 翘 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 站 标准 溶 
液 ， 使 工作 曲线 溶液 中 立 质量 分 数 分 别 为 0% 、0. 100% 、0. 250% 、0. 500% 、1. 000% ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 编号 为 043409 的 GH742y 样品 、 编 号 为 041276 的 冻 C26y 样品 和 编号 为 153 的 H43 高 温 
合金 标准 物质 〈 牌 号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 20-16 ~ 表 20-18) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 100mL 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 
完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 100mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 10mg/ mL 
和 1.00mg/mL 的 Y 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 YY 的 质量 分 数 同 表 20-16 ~ 表 20-18 ( 按 元 素 含 量 ， 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
20-15。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范 围 在 0. 10% ~1.00% 间 的 测量 的 Y 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 
测量 要 求 。 

































































表 20-15 各 仪器 分 析 Y 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 








分 析 HJY ULTIMA 
分 析 谱 线 /nm PE OPTIMA Thermo IRIS 
元 素 IC 
371. 029 1. 000 00 0. 999 910 = 一 
Y 
360. 073 一 0. 999 918 0. 999 927 
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5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪 右 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Y 元素, 分 析 结 果 见 表 20-16 ~ 表 
20-18。 

表 20-16 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 












































FY E 入 
测试 溶 | 合金 Es 测量 平均 | RSD | 回收 | 回收 
液 编号 | 牌号 值 (% ) 值 (%) | (%) | 值 (%) | 率 (%) 
编号 (%) 
0. 000 ，0. 000 ，0. 000 ， 
D173 ee 0. 000 





0. 000 ，0. 000 





0.100，0. 100 ，0. 098 ， 
D173 + 和 +0. 100 0.101 1.98 0. 101 101.0 
0. 103, 0. 102, 0. 103 

153 


H43 

a 0.250，0. 253 ，0. 252 ， 

D173 +B 高 渴 近 GH43| +0.250 0. 246 2.61 0. 246 98.4 
0.242 ，0.241，0. 238 





合金 


598 
0.494，0. 495 ，0. 504 ， 
D173 +C +0. 500 0. 498 1. 60 0. 498 99.6 
0. 492，0.512 ，0. 493 








1.03, 1.02, 1.00, 
D173 +D +1.000 1.007 1. 63 1. 007 100.7 
0. 987, 1. 01, 0.993 





0. 000 ，0. 000 ，0. 000， 
043409 a 0. 000 
0. 000，0. 000 








0. 103 ，0. 103 ，0. 102 ， 
043409 +A |— |GH742y | +0. 100 0. 105 3.37 0. 105 105.0 
0.104, 0.108, 0.111 





0. 530，0. 520 ，0. 513 ， 
043409 +C +0. 500 0. 507 2. 96 0. 507 101.4 
0.497, 0.487, 0.496, 0. 506 





0. 000 2，0. 000 2，0. 000 2 ， 
041276 = 0. 000 2 
0.000 2，0. 000 2 








0.251, 0.248, 0.251, 
041276 +B — | 六 C26y | +0.250 0. 247 1. 82 0. 247 98.8 
0.246, 0.245, 0.239 





041276+D +1.000 1.01, 1.02, 1.01, 1.01 0.57 1.01 101.0 





























由 表 20-16 的 回收 值 结 果 可 以 看 出 ， 回 收 值 与 加 入 值 差 异 不 大 ， 对 于 含量 范围 在 
0. 10% ~1.0% 的 YY 元素 ， 基 体 匹 配 的 回收 率 为 98.4% ~ 105.0% ，RSD 小 于 3.37% 。 准 确 度 
和 精密 度 符合 分 析 要 求 ， 因 此 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.10% ~1.0% 
的 Y 元 素 。 
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表 20-17 PE OPTIMA 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 































































































Y 360.073nm Y 371.030nm 
测试 溶 ”| 标准 物 | 合金 | 加 入 i RE a 
Ss 测量 平均 RSD 测量 平 拱 RSD 
液 编 号 “| 质 编号 | 牌号 | 值 (%) ei 
值 (%) 值 (%) |(%) 值 (% ) 值 (%) | (%) 
0. 000 2，0. 000 1 ， 0. 000 5 ，0. 000 5， 
D173 0.000 2 0.0005 一 
0.000 2 0.000 6 
0.103 3, 0.1025, | 0. 103 4 0.104 0, 0.103 7, | 0.1042 
D173+A +0.100|0.1042, 0.1014, | 回收 率 |1.31 |0.105 1, 0.1022, | 回收 率 | 1.18 
0.103 7，0.105 3 103.2 0. 104 6，0. 105 7 103.7 
0.255 4, 0.252 4, | 0.2546 0.255 6, 0.253 0, | 0.2533 
D173 +B 本 +0.250|0.254 3,0.2566, | 回收 率 |1.38 | 0.254 8,0.256 9, | 回收 率 | 1.18 
43 丙 温 近 GH43 0.249 4，0.259 6 101.7 0. 249 9，0. 249 8 101.1 
合金 598 
0.494 7, 0.495 0, | 0.4952 0.496 8, 0.495 5, | 0.4964 
D173 +C +0.500|0.4794, 0.5011, | 回收 率 |1.78 |0.4811, 0.5018, | 回收 率 | 1.73 
0.495 5, 0.505 3 99.0 0. 496 5, 0. 506 7 99.2 
1.0067, 1.0073, | 1.0115 1.0072, 1.0069, | 1.0115 
D173 +D +1.000|1.0127, 1.0201, | 回收 率 |0.53 | 1.0130, 1.0202,| 回收 率 | 0.54 
1.0115 101.1 1.0110 101.1 
0. 000 3 ，0. 000 4， 0. 000 5 ，0. 000 3， 
043409 0.000 3, 0.000 3, | 0.0003 0.000 4, 0.000 3, | 0.0004 一 
0.000 3 0. 000 4 
0.103 6, 0.1009, | 0.103 7 0.1039, 0.1017,| 0.1041 
043409 + A +0.100|0.103 1, 0.103 8, | 回收 率 |1.70 |0.1034, 0.1040, | 回收 率 | 1.60 
| 0. 104 4，0. 106 3 103. 4 0. 105 0，0. 106 7 103.7 
0.505 3，0. 511 3， 0. 506 2，0. 512 4， 
0.505 6 0.506 7 
0.499 3，0. 516 3， 0. 500 3，0.517 1 ， 
043409 +C +0. 500 回收 率 | 1.39 回收 率 | 1.36 
0. 508 6, 0. 496 1 ， 0. 509 4 ，0. 497 3， 
101.1 101.3 
0.502 6 0.504 1 
0.000 4，0. 000 7， 0. 000 5，0. 000 5， 
041276 0.000 4, 0.000 4, | 0.0005 0.000 3, 0.000 2, | 0.0004 一 
0.000 5 0. 000 3 
0.249 6, 0.248 3, | 0.251 3 0.250 3, 0.248 9, | 0.252 0 
041276 +B 一 | 水 C26y | +0.250|0.2490, 0.2548,| 回收 率 |1.65 |0.2500, 0.2555, | 回收 率 | 1.66 
0.247 9，0.258 0 100.3 0. 248 3，0. 258 7 100.6 
0.994 1, 0.9824, | 1.0001 0.994 5, 0.983 6, | 1.0006 
041276 +D +1.000|0.9866,，1.0092, | 回收 率 |1.42 |0.9870，1.0096, | 回收 率 | 1.40 
1.015 1, 1.0129 100.0 1.0143, 1.0146 100.0 


















































由 表 20-17 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y 360. 073nm 处 测量 高 温 合金 中 立 元 素 ， 回 收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 值 在 0. 10% ~1.00% 范 围 的 Y 元 素 ,， 回收 率 为 99.0% ~ 103.2% ， 
RSD 小 于 1.78% 。 精 密度 符合 分 析 要 求 。 

用 基体 匹配 的 方法 在 Y371. 030nm 处 测量 高 温 合金 中 立 元 素 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 对 
于 加 入 值 在 0.10% ~1.00% 范 围 的 Y 元素， 回收 率 为 99.2% ~ 103.7% ，RSD 小 于 1.73% 。 精 密 
度 符合 分 析 要 求 。 
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因此 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合 


金 中 含量 范围 在 0. 10% ~1.0% 的 站 元素 。 


表 20-18 Thermo IRIS 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 





















































Y 360. 073nm 
测试 溶 ”| 标准 物 | 合金 | 加 入 一 
Si i 百 平均 RSD 
液 编号 | 质 编 号 | 牌号 | 值 (%) 测量 值 (% ) 
值 (% ) (%) 
0. 000 3 ，0. 000 3 ，0. 000 3， 
D173 一 0.000 3 0.0 
0.000 3，0. 000 3，0. 000 3 
D173 + 和 A 0. 098 4, 0. 096 1, 0. 096 8, 0.097 4 
+0. 100 1. 15 
1 0.096 9, 0.0987 回收 率 97. 1 
D173+B | H43 高 | 0.250 1，0. 243 3, 0. 246 4， 0.248 8 
、 近 GH43| +0. 250 1. 84 
温 合 0.250 1, 0.246 3，0. 256 5 回收 率 99. 4 
D173 +C 金 598 
0.509 5, 0. 506 9, 0. 510 4, 0.5035 
+0. 500 1.44 
0.501 0, 0. 490 8, 0.502 6 回收 率 100. 6 
D173 +D 1.000，1.019，1. 027 ， 1.003 
+1.000 2. 17 
0.973，1. 017，0. 982 回收 率 100. 3 
0.000 2，0. 000 2，0. 000 2， 
043409 一 0.000 2 0.0 
0.000 2, 0.000 2 
0. 105 0, 0. 104 6, 0. 107 8, 0. 102 8 
043409 + A — |GH742y | +0.100 3. 62 
0.097 6, 0.1014, 0.1001 回收 率 102. 6 
0.513 3, 0.529 4, 0. 518 9， 0.5159 
043409 +C +0. 500 2. 56 
0.527 9, 0.513 1，0. 493 0 回收 率 103. 1 
0.000 3，0. 000 3，0. 000 3 ， 
041276 一 0.000 3 23. 1 
0.0002，0.000 2 
0.249 8, 0.259 0, 0. 263 2 ， 0.256 3 
041276 +B 一 “| 水 C26y | +0.250 2. 09 
0.256 5, 0.250 1，0. 259 0 回收 率 102. 4 
1.007, 1.040, 1.030, 1.015, 1.011 
041276 +D +1.000 1.81 
0.994, 0.992, 1.000 回收 率 101. 1 





RSD 小 于 3. 62% 。 精 密度 符合 
由 表 20-16 ~20-18 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 
回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 








元 素 ， 














在 0.10% ~1.0% 的 Y 元 素 的 测定 。 
6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 














用 工作 曲线 在 三 台 仪器 上 连续 进行 1 





分 析 要 求 。 





























由 表 20-18 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y360. 073nm 处 测量 高 温 合金 中 YY 元素， 回收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 值 在 0.10% ~1.00% 范 围 的 Y 元 素 ， 


回收 率 为 97.0% ~ 103.1% ， 








10 次 Ni 基 空 白 洲 液 的 测量 ， 


说 明 可 以 月 




















范围 在 0. 10% ~1.0% 的 Y 





此 方法 进行 高 温 合 


金 中 含 


量 范 围 


测定 的 方法 检 出 限 见 表 20-19。 








表 20-19 三 台 仪 器 测量 Y 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Y 371. 03nm 0. 000 04 0. 000 15 二 
检 出 限 (DL) (%) 
Y 360. 07nm = 0. 000 15 0.000 3 














439 





由 表 20-19 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 在 HJY ULTIMA IC、PEOPTIMA 和 Thermo IRIS 
三 台 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 测定 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 000 3% ， 远 低 于 高 温 合金 中 站 元素 
最 低 检测 质量 分 数 0. 10% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.10% 的 Y 
元 素 。 


20.2.5 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 较 低 含量 纪 的 线性 试验 、 准 确 度 和 精密 
度 试验 (测量 范围 0.01% ~0. 10% ) 
































1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 
射 光 谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线 
性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试 验 ， 不同 仪器 的 工作 条 件 见 表 20-20。 
表 20-20 三 台 仪 器 的 工作 条 件 











































































































仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 300 1 150 
炬 管 位 置 垂直 水 平 垂直 
观测 方式 垂直 垂 垂直 
冷却 气流 量 /(L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 0.8 251bf/in? 
谱 线 /nm 371. 030 371. 029 ，360. 073 360. 073 
积分 方式 峰 高 积 4 面积 积 4 面积 积 
积分 时 间 /s 2 自动 ，1 ~5 可 见 光 区 5 








2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 5 个 100mL 容量 瓶 中 加 入 质量 浓度 为 10. 0mg/mLl 的 Ni 标准 溶液 6. 0mL， 以 及 若干 质 
量 浓度 为 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 站 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 立 元 素质 量 分 数 分 别 为 0% 、 
0.010% 、0. 020% 、0. 050% 、0. 100% ， 在 容量 瓶 中 加 入 按 20. 2.5 步骤 3 测试 溶液 配制 方法 平行 
处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 测 试 溶液 分 别 记 为 Ni + S0O、Ni + Kl 、Ni + K2、 
Ni+K3、Ni+K4。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 编号 为 040861 的 FGH96 样品 、 编 号 为 032449 的 K403 样品 、 编 号 为 034273 的 样品 和 编 
号 为 034639 的 K405 样品 各 0. 100 0g 若干 份 ， 置 于 数 个 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝 
酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 
100mL 容量 瓶 。 分 别 在 样品 溶液 中 加 入 若干 质量 浓度 为 0. 10mg/mL 和 1.00mg/mL 的 站 标准 游 
液 ， 使 容量 瓶 中 Y 的 质量 分 数 同 表 20-22 ~ 表 20-24 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ 
mL 计算 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工作 曲线 线性 试验 ， 结 果 见 表 
20-21。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 间 的 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测 量 要 求 。 
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表 20-21 各 仪器 分 析 Y 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 








分 析 g 
元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
元 系 
371. 029 0. 999 53 0. 999 91 一 
Y 
360. 073 = 0.999 91 0. 999 934 











5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Y 元素， 分 析 结 果 见 表 20-22 ~ 表 
20-24。 



































表 20-22 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Y 371. 029nm 



























































we ed 回收 值 / 测 均 回收 收 
本 可 收 值 / 测 平均 RSD 1 
溶液 编号 | 牌号 | 值 (%) ee 

量 全 (% ) 值 (% ) (%) 值 (%) 率 (%) 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 
040861 | FcH%6 | 一 人 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.010 5, 0.010 5, 0.014 3， 
040861 +1 | FGH96 | +0.01 0.0114 | 12.74 | 0.0114 | 114.0 
0.011, 0.011, 0.011 
0. 032 1，0. 032 1, 0.032 0 ， 
040861 +2 | FGH96 | +0.03 0.0325 | 1.58 | 0.0325 | 108.3 
0.033, ，0. 033 ，0. 033 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 
032449 | K403 | 一 Ce 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.010 6, 0.010 6, 0.010 6， 
032449 +1 | K403 | +0.01 0.0108 | 2.03 | 0.0108 | 108.0 


0.011, 0.011, 0.011 





0. 052 8, 0.052 7，0. 053 4 ， 
032449 +2 | K403 | +0.05 0. 053 2. 55 0.053 | 106.0 
0. 054 ，0. 051 ，0. 055 





0. 002 4，0. 002 4， 
034273 K465 = 0.0027 12. 83 a = 
0. 003 ，0. 003 





0. 023 6, 0.024 0, 0.024 0， 
034273 +1 | K465 | +0.02 0.024 4 2.61 0.021 7 | 108.5 
0. 025, 0. 025, 0. 025 





0.045 2，0. 045 4，0. 045 2 ， 
034273 +2 | K465 | +0.04 0.046 7 2.95 0.044 | 110.0 
0.048, 0.048, 0.048, 0.047, 0.049 





034639 K405 未 位 出 , 未 丛 出， 未 检 出 
未 检 出 ， 未 检 出 本 








0.0212，0.0216，0.021 3， 
034639 +1 K405 +0. 02 0.0217 1..71 0.0217 | 108.5 
0.022, 0.022, 0.022 





0.053 6, 0.053 7, 0.052 0 ， 
034639 +2 K405 +0.05 0.0540 2.51 0.0540 | 108.0 
0.055, 0.056, 0.054 



































由 表 20-22 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 的 Y 元 
素 时 ， 基 体 匹 配方 法 的 回收 值 与 加 入 值 基本 一 致 ， 基 体 匹 配 的 回收 率 为 106. 0% ~ 114. 0% ，RSD 
小 于 12.74% ， 准 确 度 和 精密 度 符合 分 析 要 求 。 因 此 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范 




















围 在 0.01% ~0.1% 的 站 元 素 。 
表 20-23 PE OPTIMA 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 
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Y 360. 073nm Y 371. 030nm 
测试 溶 ”| 标准 物 | 合金 | 加 入 -一 
液 编号 “| 质 编号 | 牌号 | 值 (%)| 测量 值 (%) | 了 区 | RSD 全 于 | RSD (%) 
值 (%)|(%) 值 (%) 值 (%) 
040861 一 |FGH96| 一 人 0.0002| 一 人 0.000 5 二 
0.0002，0.000 3 0.000 5, 0.0005 
0.010 4, 0.0103, 10.0104 0.0107, 0.0105, |0.0106 
040861 +1 一 FGH96 | +0.01 | 0.0103，0.010 4，| 回收 率 | 0.72 | 0.010 5，0.010 6, | 回收 率 1. 10 
0.0104, 0.0105 | 102.0 0.0106, 0.0108 | 101.0 
0.030 5, 0.0309, |0.0305 0.030 8, 0.0312, |0.0308 
040861 +2 一 ”| FGH96 | +0.03 | 0.0303，0.030 9，| 回收 率 | 1. 07 | 0.030 6，0.0312, | 回收 率 1. 26 
0.0304，0.0301 | 101.0 0.0306, 0.0302 | 101.0 
未 检 出 ， 未 检 出 ， _ 0. 000 5，0. 000 4 ， 
032449 一 K403 一 _ - 未 检 出 | 一 0.000 4 一 
未 检 出 ， 未 检 出 0.000 4，0.000 4 
0.0102, 0.0101, |0.0101 0.010 6, 0.0105, |0.0106 
032449 +1 a K403 | +0.01 |0.0102,， 0.010 1, | 回收 率 | 0.74 | 0.010 7，0.010 6，| 回收 率 0. 98 
0.0100, 0.0101 | 101.0 0.0106, 0.0104 | 102.0 
0.050 1, 0.050 4, |0.0505 0.050 4，0. 050 4, |0.0507 
032449 +2 2 K403 | +0.05 |0.050 1，0.0506，| 回收 率 | 0. 65 | 0.050 3，0.0510, | 回收 率 0.77 
0.0507, 0.0509 | 101.0 0.0510, 0.051 2 | 100.6 
034273 二 K465 | 0.0024| 0.0 人 0.002 5 2. 02 
0. 002 4，0. 002 4 0.002 5，0. 002 5 
0. 022 5, 0.022 4，| 0. 022 3 0. 022 3, 0.022 5，| 0. 022 3 
034273 +1 K465 | +0.02 |0.022 4，0.022 3，| 回收 率 | 0. 80 | 0. 022 2，0. 022 5 ，| 回收 率 0. 66 
0.0220, 0.0222 | 99.5 0.022 2，0.022 2 | 99.0 
0. 042 4，0. 042 3， 0. 042 2，0. 042 4 ， 
0. 042 5, 0.042 8 ，| 0. 042 4 0.042 5, 0.042 7，| 0. 042 4 
034273 +2 K465 | +0.04 |0.042 6，0. 042 6，| 回收 率 | 0. 62 | 0. 042 6，0. 042 7，| 回收 率 0.71 
0.042 2, 0.042 5, | 100.0 0.042 1, 0.0424, | 99.8 
0.0419 0.041 8 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 0. 000 3，0. 000 4， 
034639 一 K405 一 _ 未 检 出 | 一 0.000 3 一 
未 检 出 ， 未 检 出 0.000 3，0.000 3 
0.0197, 0.0195, |0.0196 0.019 9, 0.020 1, |0.0201 
034639 +1 一 K405 | +0.02 |0.019 6, 0.019 3, | 回收 率 | 1. 10 | 0.020 1，0.020 1，| 回收 率 0. 49 
0.0194, 0.0199 | 98.0 0.020 1, 0.0202 | 99.0 
0. 049 1, 0.050 5, |0.0493 0.049 9, 0.0509, |0.0496 
034639 +2 = K405 | +0.05 | 0.048 3，0.048 3，| 回收 率 | 1. 83 | 0.048 8，0.048 7，| 回收 率 1. 44 
0.0499, 0.0498 | 98.6 0.0500，0.0498 | 98.6 
0. 000 3，0. 000 4， 0. 000 5，0. 000 5 ， 
D226 2 GH1035| 一 |0.0004, 0.0004, 10.0004|11.8 |0.0005, 0.0005, |0.0005 0.0 





GH35 -1 











0. 000 4 











0. 000 5 
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RSD 小 于 1. 83% 。 精 密度 符合 分 析 要 求 。 














度 符合 分 析 要 求 。 


因此 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.1% 的 了 元素。 














表 20-24 Thermo IRIS 测量 Y 的 准确 度 、 精 密度 试验 


Y 360. 073nm 


由 表 20-23 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y360. 073nm 处 测量 高 温 合金 中 YY 元素， 回收 值 
与 加 入 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 值 在 0.01% ~0.1% 范围 的 Y 元 素 ,， 回收 率 为 98.0% ~ 102.0% ， 


用 基体 匹配 的 方法 在 Y371. 030nm 处 测量 高 温 合 金 中 YY 元素， 回收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 对 
于 加 入 值 在 0.10% ~1.00% 范围 的 了 元 素 ， 回 收 率 为 98.6% ~102.0%，RSD 小 于 1.44%。 精 密 






























































测试 深 “| 标准 物 加 入 
Sop 合金 牌号 测量 开 . 坎 RSD 
液 编号 | 质 编号 | “| 值 (%) Bos Wa 
值 (%) 值 (% ) (%) 
040861 一 “| FGH96 一 0.000 2, 0.000 1, 0.000 2, 0.0001 0.000 2 
0.0097 
0.009 4, 0. 009 6, 0. 009 5， 
040861 +1 = FGH96 | +0.01 回收 率 925 
0.009 8, 0.009 6, 0.0100 
95.0 
0.028 3, 0. 028 6, 0. 028 0， 0.028 4 
040861 +2 一 | FGH96 | +0.03 0.028 6, 0.028 2，0. 028 7， 回收 率 0. 92 
0. 028 6 94.0 
未 检 出 ， 未 检 出 ， 
032449 — | k403 | 一 ee 未 检 出 至 
未 检 出 ， 未 检 出 
0.009 4 
0. 009 2，0. 009 3 ，0. 009 4， 
032449 +1 K403 | +0.01 回收 率 0. 75 
0.009 6, 0.0096 
94.0 
0.048 0 
0.047 4, 0.046 5，0. 047 7， 
032449 +2 一 K403 | +0.05 回收 率 2. 00 
0.048 5, 0.048 8 ，0. 049 0 
96.0 
034273 二 K465 一 0. 002 4, 0.002 4，0. 002 5 0. 002 4 2. 37 
0.022 5 
0.022 2，0. 022 4，0. 022 7， 
034273 +1 一 K465 | +0.02 回收 率 1. 12 
0.022 4, 0.022 2, 0.022 8 
100.5 
0. 042 3, 0.042 5, 0. 042 6,， 0.0426 
034273 +2 一 K465 | +0.04 0. 042 8, 0.042 5, 0.043 0 ， 回收 率 0.67 
0.042 9, 0.042 6, 0.0421 100.5 
034639 一 K405 = 0.000 3,0. 000 2，0. 000 2 0.000 2 四 
0.019 9 
0.019 7, 0.019 9, 0. 020 0， 
034639 +1 一 K405 | +0.02 回收 率 0. 67 
0.020 1, 0.0199, 0.0199 
99.0 
0.0496 
0. 049 3, 0.049 5，0. 048 7， 
034639 +2 K405 | +0.05 回收 率 1. 64 














0. 049 4，0. 050 9 








98.8 
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( 续 ) 
Y 360.073nm 
测试 溶 标准 物 加 入 
Se 合金 牌号 测量 平均 RSD 
液 编号 “| 质 编号 | ” “| 值 (% ) 和 
值 (%) 值 (%) (%) 
215 
铁 基 高 温 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D226 ”1cH1035| 一 ee 未 检 出 一 
合金 未 检 出 ， 未 检 出 
GH35 -1 
216 
铁 基 高 温 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D227 ”1cHlo35l 一 未 检 出 = 
合金 未 检 出 ， 未 检 出 
GH35 -2 
A34 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D142 H167 一 未 检 出 一 
H167 未 检 出 ， 未 检 出 
， 未 检 出 ， 未 检 出 
VD th 
D145 高 温 合 | CH2302 | 一 未 检 出 一 
人 未 检 出 ， 未 检 出 
金 GH302 
157 
ey 0. 000 6, 0. 000 4，0. 000 2， 
D174 ”IH37 高温 GH4037| 一 ee 0.000 4 = 
合金 617 : ns 
6932 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
D247 GHI35 | 一 et 未 检 出 
GH135 未 检 出 ， 未 检 出 

















0.01% ~0.1% 的 Y 元 素 。 
































分 析 要 求 。 因 此 可 以 ) 




















由 表 20-24 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 的 方法 在 Y360. 073nm 处 测量 高 温 
与 加 入 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 值 在 0.01% ~0.1% 范围 的 Y 元 素 ， 
RSD 小 于 2. 25% 。 精 密度 符合 











量 值 基本 一 





由 表 20-22 ~ 表 20-24 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 
的 Y 元 素 , 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 或 化 学 法 测 


致 ， 


人 金 中 

















合金 中 YY 元素 ,回收 值 
回收 率 为 94.0% ~ 100.5% ， 
基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 


含量 范围 在 0.01% ~0.10% 
精密 度数 据 较 好 ， 


说 明 可 以 用 











此 方法 进行 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.10% 的 Y 元 素 的 测定 。 
6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 
用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 
20-23 。 
表 20-25 三 台 仪器 测量 Y 元 素 分 析 方法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Y 371.03nm 0. 000 09 0. 000 33 一 
检 出 限 (DL)(% ) 
Y 360. 07nm 一 0. 000 36 0. 000 3 

















由 表 20-25 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 在 HJY ULTIMA IC、PFOPTIMA 和 Thermo IRIS 





三 台 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 测定 Y 的 方法 检 出 限 均 小 于 0. 000 36% ， 远 低 于 高 温 合金 中 了 元 素 


最 低 检测 质 


量 分 数 0.01% 的 十 分 之 一 ， 




















可 以 用 此 方法 测量 高 温 





合金 中 质 





量 分 数 低 至 0.01% 的 Y 


元 素 。 


20.3 小 结 








分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 














Y371. 029nm 、Y324. 227nm 、Y360. 073nm 、Y361. 104nm 、Y224. 297nm 、Y224. 306nm 等 六 条 分 析 
线 的 光谱 干扰 情况 ， 结 果 表 明 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Y371. 029nm 和 Y360. 073 没 
有 明显 的 光谱 干扰 ， 可 以 用 Y371. 029nm 和 Y360. 073 作为 高 温 合 金 中 立 元 素 的 分 析 线 。 









































研究 了 基体 匹配 和 无 基体 匹配 对 分 析 元 素 Y 的 影响 ， 研 究 结果 表明 : 用 基体 匹配 法 和 无 基 








体 匹 配 法 测量 高 温 合金 中 的 质量 分 数 在 0.001% ~1.00%YY 元素 ， 均 可 满足 分 析 要 求 ， 但 用 基体 
匹配 法 更 加 准确 ， 可 靠 。 


0. 











在 测量 范围 为 0.001% ~ 0.1% 的 了 元 素 时 ， 为 解决 仪器 灵敏 度 不 足 的 问题 ， 称 取样 品 
200 0g， 溶 解 至 50mL 容量 瓶 。 用 基体 匹配 法 和 无 基体 匹配 法 进行 的 分 析 数 据 比 较 试 验 表 明 ， 
























































用 基体 匹配 法 测定 高 温 合金 中 样品 中 质量 分 数 在 0.001% ~0.10% 的 了 元 素 时 ， 回 收 值 与 加 入 值 
基本 一 致 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ，RSD 满足 分 析 要 求 。 测 定 了 方法 检 出 限 ， 表 明 本 
方法 可 以 满足 高 温 合金 样品 中 质量 分 数 低 至 0.001% 的 了 元素 的 测量 。 


100mL 容量 瓶 。 用 基体 匹配 法 进行 了 分 析 数 据 的 比较 ， 试 验 结果 表明 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 




















在 测量 范围 为 0.01% ~1.00% 的 了 时 ， 由 于 仪器 的 灵敏 度 足够 ， 称 取样 品 0. 100 0g， 溶 解 





> 册 



























































金 中 样品 中 质量 分 数 在 0.01% ~1.00% 的 Y 时 ， 回收 值 与 加 入 值 基本 一 臻 ， 测 量 值 与 标准 物质 


折 








E 荐 值 基 本 一 致 ，RSD 满足 分 析 要 求 。 测 定 了 方法 检 出 限 ， 表 明 本 方法 可 以 满足 高 温 合 金 样品 





中 质量 分 数 低 至 0.01% 的 了 元 素 的 测量 。 


Y 
1. 
































综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 或 氢 氟 酸 溶解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 
371. 029nm 和 Y360. 073nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.001% ~ 
00% 的 立 元素 。 











第 21 童 高 温 合金 中 鲜 元 素 的 测定 
21.1 实验 部 分 


21.1.1 仪器 与 试剂 


1. 仪器 

(1) HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 售 增 管 检测 ， 
积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 

(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0. 2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 
点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 

(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 功率 
1 300W， 反射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气 流量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min,， 
SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积 分 时 间 1 ~5s (自动 ) 。 

(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 了 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 人 入射 功率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min ， 载 气压 力 25. 01bfy 
im ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 人 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 章 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

盐酸 : p 约 1.19g/mL。 
酸 : p 约 1.42g/mL。 
氧气 酸 : p 约 1.15g/mL。 

柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 

盐酸 : 1+1。 

锌 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 100 0g 纯 锌 (质量 分 数 不 小 于 99.95%) 于 
150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 
补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 

锌 标准 溶液 B: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 锌 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

镍 基体 溶液 :10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 10.0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 1 000mL 容量 瓶 
中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铬 基体 溶液 : 5. 00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 5. 0g 纯 铬 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 400mL 
烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 
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加 60mL 盐酸 (1+1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
21.1.2 分 析 线 


分 析 线 为 Zn206. 2nm 、Zn202. 548nm。 


21.1.3 样品 溶液 配制 


1 高温 合 金 样品 中 锂 质量 分 数 不 大 于 0.1% 时 的 样品 溶液 配制 

称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 反 
应 停止 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L) ， 低 温 加热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 容量 瓶 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2. 试 样 中 乌 含 量 质 量 分 数 大 于 0.1% 时 的 样品 溶液 配制 

称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10ml 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移 人 100mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 













































































21.2 结果 与 讨论 


21.2.1 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 锌 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 有 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶 液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
21-1。 




















表 21-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 









































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01, 0. 001 
Ca-1、Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 

Ce=1. C82 Ce 0.01, 0. 001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn-1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0. 1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
Ta-1~Ta-4 Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Ti-1~Ti-4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
V-1~V-4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Y-1~Y-3 Y 0.1, 0.01, 0.001 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Zr-1~Zr-4 Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO03 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、HF -2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
HS04 -1 H, SO， 10% (体积 分 数 ) 
HsPO4 -1 HasPO4 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 -1 、 柠 檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 








2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Zn 的 光谱 干扰 ”将 表 21-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Zn 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进行 适当 闭 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶 液 在 分 析 谱 线 附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zn 的 光谱 干扰 情况 见 表 21-2。 


wii 


表 21-2 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zn 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 发 射 光谱 仪 ) 



























































































































































Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含量 范围 ( % ) 
202. 548 206.2 213. 856 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 202. 558 谱 Cr 206. 149 谱 线 干 
Cr 0.1~27 SC 可 用 
线 干扰 小 扰 小 ， 背 景 干扰 了 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
F ey 可 用 可 用 可 用 
° Fe 基 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 共存 元 素 含量 范围 〈% ) 
202. 548 206.2 213. 856 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 
b 0.1~3 可 用 可 用 
Ni 202. 542 谱 线 Ni 213. 855 谱 线 干 
: a Wn pe 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 
i Ta 206. 196 谱 线 
干扰 严重 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 
W 0.1~16 可 用 可 用 
总 0.01 ~0.5 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 一 一 一 
Zr 0.005 ~0.2 可 用 可 用 
硫酸 试 前 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
氨 氟 酸 试 刘 可 用 可 用 
磷酸 试 刘 可 用 可 用 
酒石酸 试 刘 可 用 可 用 
柠 榜 酸 试 齐 可 用 可 用 
QD Cr 对 Zn 存在 谱 线 干扰 ， 干扰 谱 线 Cr 206. 149nm, 干扰 程度 小 。 
谱 图 全 加 数据 表明 : 在 Zn 213. 856nm 人 处， 由 于 Ni 元素 对 其 谱 线 干扰 严重 ( 见 图 21-1) ， 因 














此 不 能 选择 此 线 ; 在 Zn 206. 2nm 处 ， 由 于 Ta 元 素 对 其 谱 线 干扰 严重 ( 见 图 21-2) ， 因 此 含 Ta 
的 高 温 合金 不 能 选择 此 线 ; Cr 元 素 对 其 有 谱 线 干扰 和 背景 干扰 ( 见 图 21-3)， 因 此 需要 扣除 背 
景 或 者 对 干扰 元 素 进行 匹配 ， 在 Zn 202. 548nm 处 Ni 、Cr 元 素 对 其 均 有 谱 线 干扰 ( 见 图 21-4、 图 
21-5) ， 因 此 需要 对 干扰 元 素 进 行 匹 配 。 
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图 21-1 Ni 元 素 对 Zn 213. 856nm 谱 线 的 干扰 图 21-2 Ta 元 素 对 Zn 206. 2nm 谱 线 的 干扰 
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图 21-3 Cr 元 素 对 Zn 206.2nm 谱 线 的 干扰 图 21-4 Ni 元素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 





(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP -ARS 发射、 一 
光谱 仪 上 高 温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 ”| 四 时 


























元 素 zn 的 光谱 干扰 将 表 21-1 中 的 单一 元 素 Ee 


Flzed 


光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OP- 
TIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Zn 三 
条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自 下 
动 1~5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 ee 

为 0. 108nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 
描 图 形 进 行 适当 合 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 
基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合金 各 牌号 
的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zn 的 光谱 干扰 情况 见 表 21-3。 

表 21-3 高温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zn 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 发 射 光 谱 仪 ) 












































图 21-5 Cr 元 素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 







































































































































































































































































































































































































































































> Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含量 范围 (% ) 
202. 548 206.2 213. 856 
Al 0.05 ~7 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 昌 可 用 
Ce 0.001 ~0.2 本 可 用 
Co 202. 575 谱 
Co 0.1~12 et 可 用 
线 干扰 小 
Cr 202. 558 谱 Cr 206. 149 谱 os 
Cr 0.1~27 Wp ee 背景 干扰 
线 干扰 ， 背 景 干扰 线 干 扰 ， 背 景 干扰 
Cu 0.01 ~1 9 加 可 用 
0.05~10 加 加 可 用 
Fe 本 
Fe 基 背景 干扰 背景 干扰 背景 干扰 
Hf 0.01 ~5 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 昌 日 可 用 
Mn 0.01 ~15 虽 国 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 
Nb 202. 531 
Nb 0.1~3 A 可 用 
谱 线 干扰 
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( 续 ) 
加 归 Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含量 范围 ( % ) 
202. 548 206.2 213. 856 
_ Ni 202. 538 谱 线 _ Ni 213. 856 谱 线 
Ni 基体 a 背景 干扰 es 
干扰 背景 干扰 干扰 严重 ， 背 景 干扰 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 206. 187 谱 线 
Ta 0.05 ~8 2 可 用 
干扰 严重 

Ti 0.1~7 6 6 可 用 

V 0.05 ~5 可 用 

W 0.1~16 本 可 用 

Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 

Zn 0.01 ~0.1 一 一 一 

Zr 0. 005 ~ 0.2 吕 加 可 用 

硫酸 试 齐 可 用 

盐酸 试 章 可 用 
硝酸 试 章 日 
氧气 酸 试 章 可 用 

磷酸 试 间 可 用 可 用 
酒石酸 试 章 可 用 
柠檬 酸 试 章 可 用 






































谱 图 到 加 数据 表明 : 在 Zn 213. 856nm 处 ， 由 于 Ni 元 素 对 其 谱 线 干扰 严重 ( 见 图 21-6)， 
此 不 能 选择 此 线 ; 在 Zn 206. 2nm 处 ， 由 于 Ta 元 素 对 其 谱 线 干 扰 严 重 ( 见 图 21-7) ，Cr 元 素 对 其 
有 谱 线 干扰 和 背景 干扰 〈 见 图 21-8) ，Ni、Co 元 素 对 其 有 背景 干扰 ( 见 图 21-9、 图 21-10)， 
此 不 能 选择 此 线 ; 在 Zn202. 548nm 处 ，Ni、Cr、Co 元 素 对 其 均 有 谱 线 干扰 和 背景 干扰 ( 见 图 21- 
11、 图 21-12、 图 21-13)，Nb 元 素 对 其 有 谱 线 干扰 ( 见 图 21-14)， 因 此 也 不 能 选择 此 线 。 
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图 21-6 Ni 元素 对 Zn 213. 856nm 谱 线 的 干扰 图 21-7 Ta 元 素 对 Zn 206. 2nm 谱 线 的 干扰 
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zn 206.191 


zn 206.191 

















wavelength (nm) 


图 21-11 Ni 元素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 


zn 202.548 











wavelength (nm) 











图 21-12 ”Cr 元 素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 图 21-13 ”Co 元素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 
(3) Thermo IRIS Intrepid 工 型 ICP - AES ene 02.0d nbDDi 























发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 加 省 本 


分 析 元 素 Zn 的 光谱 干扰 ”将 表 21-1 中 的 单一 
元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶 液 、 试 剂 空 白 溶 液 在 
Thermo IRIS Intrepid 工 型 ICP - AES 发 射 光 谱 
仪 上 Zn 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫描 ， 
积分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s， 获 得 以 分 Se 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫 eh (nm) 
描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 半 加 
放大 处 理 ， 进 一 步 研究 各 基体 元 素 和 共存 元 

素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 



































图 21-14 Nb 元 素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 
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元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zn 的 光谱 干扰 情况 见 表 21-4。 




























































































































































































































































































































































































表 21-4 ”高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zn 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 发 射 光谱 仪 ) 
Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 | 共存 元 素 含量 范围 ( % ) 
202. 548 206. 2 213. 856 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Co 0.1~16 可 用 可 用 可 用 
Cr 0.1 ~27 Ga 背景 干扰 可 用 
干扰 小 ， 背 景 干 扰 
Cu 0.01 ~1 可 用 可 用 可 用 
Fe ne 可 用 可 用 可 用 
Fe 基 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 0.01 ~15 可 用 可 用 可 用 
Mo 0.1~12 可 用 可 用 可 用 
Nb 0.1~3 可 用 可 用 可 用 
二 基体 Ni 谱 可 用 Ni B09 
线 干扰 线 干 扰 严重 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
ee 可 用 Ta 206. 194 谱 可 用 
线 干扰 严重 
Ti 0.1~7 可 用 可 用 可 用 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 可 用 
0.1 ~ 16 可 用 可 用 可 用 
Y 0.01 ~0.5 可 用 可 用 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 一 二 > 
Zr 0. 005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
谱 网 县 加 数据 表明 : 在 Zn 213. 856nm 处 ， 由 于 Ni 元 素 对 其 谱 线 干扰 严重 ( 见 网 21-15 ) ， 


因此 不 能 选择 此 线 ; 在 Zn 206. 2nm 处 ， 由 于 Ta 元 素 对 其 谱 线 干扰 严重 ( 见 图 





21-16) ， 因 此 含 

















Ta 的 高 温 合金 不 能 选择 此 线 ; Cr 元 素 对 其 有 背景 
干扰 元 素 进 行 匹 配 ， 在 Zn 202. 548nm 处 Ni、Cr 元 素 对 其 均 有 谱 线 干扰 ( 见 图 21-18、 
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干扰 ( 见 图 21-17)， 因 此 需要 扣除 背景 或 者 对 











19) ， 因 此 需要 对 干扰 元 素 进行 匹配 ， 并 可 以 对 谱 线 的 峰 位 置 和 扣 背 景 位 置 进行 调整 。 
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到 21-15 ”Ni 元 素 对 Zn 213. 856nm 谱 线 的 干扰 





















































20 a J 
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图 21-16 Ta 元 素 对 Zn 206. 2nm 谱 线 的 干扰 
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图 21-17 ”Cr 元 素 对 Zn 206. 2nm 谱 线 的 干扰 





比较 三 台 仪器 的 谱 图 可 以 看 出 : 由 图 21- 
1、 图 21-6、 21-15 可 以 看 出 ， 在 Zn 
213. 856nm 处 ，Ni 和 Zn 谱 线 完全 重合 ， 三 台 
仪器 此 线 均 不 可 用 ; 由 图 21-2、 图 21-7、 图 
21-16 可 以 看 出 ,在 Zn 206. 200nm 处 ，Ta 和 
Zn 谱 线 基本 重 且 ,波长 差 均 小 于 带宽 ， 对 于 
含 Ta 的 高 温 合金 三 台 仪 器 此 线 均 不 可 用 ; 由 
图 21-3、 图 21-8、 图 21-17 可 以 看 出 ,在 Zn 
206. 2nm 处 ，HJY ULTIMA IC 和 Thermo IRIS 



































光标 | 重复 [1 习 
波长 : ”202.523 
强度 :27.76 | 


图 21-18 Ni 元素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 
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光标 [F202.548 file6l | 重 复 [ 1 习 
波长 : 。 202. 522 
强度 : 。 22.39 谱 结 

| 厂 左 肖 景 0.00 








图 21-19 Cr 元 素 对 Zn 202. 548nm 谱 线 的 干扰 


两 台 发 射 光谱 仪 上 ，Cr 对 Zn 仅 有 背景 干扰 ， 而 在 PE OPTIMA 3300 型 发 射 光谱 仪 上 ，Cr 对 Zn 
不 仅 有 背景 干扰 ，Cr 峰 的 侧 愤 干 扰 还 很 严重 ， 虽 然 波 长 差 大 于 带宽 ， 谱 线 可 分 辨 ,但 是 含量 ; 
0. 10% 的 Zn 溶液 的 强度 为 159. 4， 而 含量 为 20% 的 Cr 溶液 的 强度 为 117.4， 相 差 不 大 ， 因 此 无 




















法 在 PE OPTIMA 3300 型 发 射 光谱 仪 上 用 Zn 206. 2nm 谱 线 测定 高 温 合 金 


0. 10% 的 Zn 元素; 由 图 21-4、 





图 21-11、 











含量 为 0.01% ~ 





图 21-18 可 以 看 出 ,在 Zn 202. 548nm 处 ，HJY ULTIMA 


IC 和 Thermo IRIS 两 台 仪 器 上 Ni 和 Zn 波长 差 大 于 带宽 ， 谱 线 可 分 辨 而 在 PE OPTIMA 仪器 
上 ，Ni 和 Zn 波长 差 小 于 带宽 ， 谱 线 不 可 分 辨 ,因此 无 法 在 PE OPTIMA 用 Zn 202. 548 谱 线 测定 




















高 温 合金 中 含量 为 0.01% ~0. 10% 的 Zn 元 素 。 




















(4) 各 仪器 对 Zn 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 ”将 表 21-2 ~ 表 21-4 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 
情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合金 中 Zn 元 素 各 分 析 谱 线 




















的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 21-5。 
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表 21-5 各 仪器 对 Zn 元 素 的 光谱 和 干扰 研究 小 结 















































































































































Zn 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
202. 548 206.2 213. 856 
Ta 干扰 严重 ， 含 Ta 的 高 温 合 a . 
HJY Ni、Cr 有 干扰 ， 匹 ee Ni 峰 完全 重 闪 干扰 ， 此 线 不 
| 金 此 线 不 可 用 ; Cr 扣除 背景 或 匹 Pe 类 学 个 
ACTIVA 以 用 ee 可 
配 后 可 以 用 
Ta 干扰 严重 ， 含 Ta 的 高 温 合 ee . 
Ni、Cr 有 干扰 ， 匹 是 Ni 峰 完 全 重 闪 干扰 ， 此 线 不 
Thermo IRIS | pn oe | he 
以 用 et 可 用 
配 后 可 以 用 
Cr、Ni 干扰 严重 ，Co、 车 Ni 峰 完 全 重奏 干扰 ， 此 线 不 
PE OPTIMA Cr、Ta 干扰 严重 ， 线 不 
Nb 也 有 干扰 ， 此 线 不 可 用 ye 可 

由 表 21-5 可 以 看 出 PE OPTIMA 仪器 在 Zn 202. 548nm、Zn 206. 2nm 和 Zn 213. 856nm 三 条 谱 线 
均 干 扰 严重 ， 因 此 下 文 不 考虑 用 PE OPTIMA 仪器 进行 高 温 合金 中 含量 为 0.01% ~0.10% Zn 元 素 的 
测量 ，HJY ACTIVA 和 Thermo IRIS 仪 絮 在 分 析 谱 线 Zn 213. 856nm 处 ， 基 体 元 素 Ni 的 发 射 谱 线 与 此 
分 析 线 完全 重大 ,不 能 用 Zn 213. 856nm 进行 钊 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 Zn 元 素 的 分 析 ; 在 HJY AC- 

















TIVA 和 Thermo IRIS 两 个 型 号 的 仪器 上 ， 在 分 析 谱 线 Zn 206. 2nm 处 ， 共 存 元 素 Ta 的 发 射 谱 线 严重 
干扰 此 分 析 线 ， 不 能 用 Zn 206. 2nm 对 含 Ta 的 高 温 合金 中 Zn 元 素 进行 分 析 ， 不 含 Ta 的 高 温 合 金 扣 
除 Cr 的 背景 干扰 后 可 进行 含量 为 0.01% ~0. 10% Zn 元 素 的 的 测定 ， 在 分 析 谱 线 Zn 202. 548nm 处 ， 
Ni、Cr 匹配 后 可 以 进行 高 温 合金 中 含量 为 0.01% ~0.10%YZn 元 素 的 测定 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辨 能 力 更 强 ， 且 与 HY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 相同 ， 在 160 ~450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


21.2.2 高 温 合金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 


1. 测试 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 溶 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL) ， 若 
不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 洲 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 骨 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 溶 解 完 全 后 冷 
却 ， 移入 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶液 (200g/L) ， 室 温 放置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0. 2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 YY 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn 元 素 标 准 溶 液 和 镍 基体 溶 
液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 21-6 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计 
算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 液 (0. 2mg/mL)， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 Y 内 标 溶液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn 元 素 标准 溶液 和 镍 基 
体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 21-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/ mL 
计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧 氟 酸 浴 解 法 工作 曲线 系列 洲 液 配制 ” 按 氧 氛 酸 浴 解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn 元 素 标 准 溶 
液 和 镍 基体 涂 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 21-6 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 
1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0.2mg/mL) ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 
Y 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 

表 21-6 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Zn、Ni 元 素 的 含量 






















































































测试 溶液 编号 Zn (%) Ni (%) 
Sl 0 60 
K2 0. 005 60 
Kl 0.05 60 
S2 0. 10 60 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 

仪器 : Thermo IRIS 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 

谱 线 : Zn 202. 548nm 和 Zn 206. 200nm。 

(2) 王 水 溶解 法 工作 曲线 测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ” 用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系 
列 溶液 在 上 述 工 作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Zn 元 素 , 分 析 结 果 见 表 
21-7。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 工作 曲线 测量 氢气 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ” 用 氧气 酸 溶解 法 工作 
曲线 系列 溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 氨 气 酸 溶 解法 测试 溶液 中 的 Zn 元 素 ， 分 析 
结果 见 表 21-7。 

表 21-7 王 水 溶解 法 和 和 氢 氟 酸 溶解 法 在 Zn 202. 548、206. 200nm 处 测定 Zn 元 素数 据 比较 

























































































测试 溶 标准 物 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 

ne 合金 牌号 

液 编号 质 编 号 Zn 202. 548nm | Zn 206.200nm | Zn 202.548nm | Zn 206. 200nm 
A2 -2 

D133 GH4033 ”|0.001 4，0.002 0|10.0016,，0.002 0 0.0018 0.001 5 
GH33 
A5 -2 

D134 Ce GH2036 0.002 1，0. 001 5| 未 检 出 ， 未 检 出 |0. 001 8，0. 001 4| 未 检 出 ， 未 检 出 
A8-1 

D135 9 GH3039 |0.003 7, 0.003 010.003 8, 0.003 2|0.002 1, 0.002 2 0. 001 9,， 0. 002 0 
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( 续 ) 
测试 溶 标准 物 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 
Wt 合金 牌号 
液 编号 质 编 号 Zn 202. 548nm Zn 206. 200nm Zn 202. 548nm Zn 206. 200nm 

A42 
D139 Hi0s GHI105 0. 002 1, 0.001 6 .0.0027, 0.002 2|0.0016, 0.001610.001 8, 0.001 8 
A35 
D143 Hi GH4169 0. 000 8, 0.000 710. 002 4, 0.002 2 10. 000 8, 0.001 3 0. 002 3 ，0. 002 7 
A43 
D144 a GH4220 0. 001 1, 0.000 8 10. 002 1, 0.002 010. 000 9 ，0. 001 0 0. 001 8, 0.0020 
第 20 号 高 
D145 温 合金 GH2302 ”10.001 0，0.001 1| 未 检 出 ， 未 检 出 |0.001 5，0. 001 2| 未 检 出 ， 未 检 出 
GH302 
151 -2 
D172 GH49 锦 基 GH4049 0.001 7, 0.001 910. 002 3 ，0. 002 510. 001 2, 0.001 3 0. 002 0，0. 002 1 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 0.001 7, 0.002 010. 001 9, 0.002 310. 001 4, 0.002 0 0. 001 9，0. 002 4 
合金 617 
160 
D177 H44 高 温 GH3044 0.002 2, 0.002 5 10. 002 6 ，0. 003 310. 002 S，0. 002 7 0. 002 6，0. 002 8 
合金 868 
205 
D219 铁 镍 基 高 温 GH1140 |0.001 1, 0.001 6|0.0005, 0.000 9|0.0015, 0.001 5|0.0004, 0.0004 
合金 GH140 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 GH1035 0. 001 6，0. 001 5 10. 000 1, 0.000 010. 001 7 ，0. 001 9 0. 000 1，0. 000 1 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 TD GH3030 0.004 1, 0.004 310. 002 0, 0.002 310. 003 9, 0.004 21|0.0019, 0.0020 
6952 
D257 GT GH3128 0. 002 6, 0.002 910. 004 2, 0.004 51|0.002 9, 0.002 910.004 2, 0.0043 
67 -10 
D317 K3 钊 铬 下 403 0. 001 8 ，0. 001 910. 002 6，0. 002 5 10. 001 1, 0.001 0 0. 001 8，0. 001 7 
钻 钢 
77 -11 
D321 a K405 0.0006, 0.00100.0015, 0.001 910.001 0，0.001 110.0016, 0.0017 
A1021 | | | 
D340 GH2132 0. 001 3，0. 002 0| 未 检 出 ， 未 检 出 |0. 001 7，0. 001 6| 未 检 出 ， 未 检 出 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 0.000 7, 0.00170.0120, 0.012 61|0.0009, 0.001 11|0.0107, 0.0111 
GBWO1641 
D384 镍 基 高 K418B 0. 000 8 ，0. 000 8 10. 002 3, 0.002 4|0.001 0, 0.001 0 0. 002 2, 0.0022 





温 合金 
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( 续 ) 

测试 溶 标准 物 王 水 溶解 法 测量 值 (% ) 氧气 酸 溶解 法 测量 值 (% ) 

a 合金 牌号 

液 编号 质 编号 Zn 202. 548nm | Zn206.200nm | Zn 202.548nm | Zn 206.200nm 

D400 Pe DZ125 |0.0020, 0.0016|0.0247, 0.023 2|0.001 8, 0.001 8 0. 022 6，0. 022 6 

化 学 

D379 GH4169 化 学 GH4169 |0.000 8, 0.000 9 10.002 6, 0.002 6|0.000 8, 0.000 910.0024, 0.0025 
M002 -1 一 M002 0.002 6 0.013 6, 0.012 7|0.002 3, 0.001 910.015 6, 0.0149 
030088 = DZ4 0.001 3 0.001 8 0.000 9, 0. 001 010. 001 4, 0.001 6 
030183 K424 0. 000 2，0.000 3 |0. 001 5, 0. 001 6|0. 000 4, 0. 000 310. 001 4, 0.0013 
030622 二 IC6 0. 000 6, 0. 001 0|0. 002 4, 0.002 8|0. 000 7, 0.000 70. 002 5，0. 002 4 
032725 = K4002 |0.001 2, 0.001 5|0.013 3, 0.013 7|0.001 4, 0.001 3|0.0146, 0.0147 
034532 K418 0. 000 8, 0. 001 0 |0. 002 3, 0. 002 5|0. 000 7, 0.000 610. 002 0, 0.0020 
036764 三 GH3044 。 |0. 009 2，0. 008 7|0. 009 5, 0.009 0|0. 008 7，0. 009 0 0. 008 7，0. 009 3 
037103 一 K423 0. 000 4，0. 000 6|0. 002 6，0. 002 7|0. 000 6, 0. 000 610. 002 3，0. 002 1 
037935 至 DZ22 0.001 5，0.001 6|0.0013，0.001 5 0. 001 3 0.0014 
038916 GH710 |0.0010, 0.000 6|0.0025, 0.002 3|0.0010, 0.000 90.002 0, 0.0019 
038936 一 DD6 0.0012，0.0012 0.036 4 0.001 5, 0.001 60.0393,，0.0396 
040371 a IC10 0.001 5, 0.001 8 |0.036 8, 0.038 8|0.0015, 0.00160.037 0,，0.038 1 
040736 一 In713C |0.0009, 0.0007|0.0179, 0.017 7|0.000 8, 0.001 10.016 3, 0.0163 
041670 三 DD3 0.001 1, 0.001 0|0.001 6, 0.001 5|0.000 9, 0.000 8|0.0013, 0.0014 
041805 = InCo718 |0.0017, 0.001 310.002 8, 0.002 4|0.0017, 0.00191|0.0024, 0.0027 
042471 一 单 晶 合金 ” |0. 001 0，0. 001 3 |0. 042 9，0. 038 9|0.0013,，0.00190.0443,， 0.045 2 
043409 一 GH742 |0.000 5，0.000 5|0.002 6，0.002 6|0.000 2，0.000 20.0022，0.002 1 
044823 a FRC26 0.001 5, 0.001 6|0.001 1, 0.001 0|0.000 7, 0.001 2|0.001 2, 0.0020 
GH188 全 GH5188 |0.0020, 0.002 310. 003 0，0. 003 3|0.001 6，0.00170.0028，0.0028 
GH1140 GH1140 |0.004 9, 0.004 11|0.0040, 0.003 3|0.004 2, 0.004 2|0.002 8, 0.0029 
0608219 三 M509 0. 000 3，0.000 3 |0. 004 5, 0. 004 6|0. 000 6, 0.000 6 
0609202 于 K417 未 检 出 ，0. 000 3 |0.001 1，0.001 3|0.000 3,，0.00030.0012, 0.0012 
0610072 GH710 |0.0005, 0.000 9|0.002 1, 0.002 4|0.000 8, 0.0007|0.0018, 0.0018 
0612131 一 GH720Li ”|0.001 1, 0.000 510.002 5, 0.001 8|0.0007,，0.00070.0016, 0.0016 
0613263 DD402 0.001 2 0.039 5, 0.037 7|0.001 3, 0.001 510.032 7, 0.0337 
0613955 一 焊丝 HGH3113 |0. 001 6，0.0017|0.004 6,， 0.004 6|0.001 4， 0.001 5 0.003 6, 0.0035 











两 条 谱 


In713C、 单 晶 


公公 


口 江 、 














由 表 21-7 可 以 看 出 ， 用 王 水 溶解 法 和 和 毛 气 酸 溶 角 
致 ， 可 以 用 这 两 种 溶解 样品 方式 进行 高 温 合 金 中 
Zn 202. 548nm 和 Zn 206. 200nm 分 析 谱 线 的 分 析 结 果 有 些 差异 ， 这 是 日 
线 有 光谱 干扰 所 致 ( 见 21.2.1)， 如 DZ38G、DZ125 、M002 、K4002、DD6 、IC10、 
DD402 高 温 合金 中 含 Ta， 而 Ta 206. 194nm 对 Zn 206. 200nm 有 光谱 干扰， 使 


含量 











怪 法 溶解 样品 后 Zn 元 素 的 测量 结果 基本 一 





沁 











围 在 0.01% ~0.10% Zn 元 素 的 测定 。 但 


于 合金 中 的 共存 元 素 对 这 











得 Zn 206. 200nm 的 分 析 数 据 明显 高 于 Zn 202. 548nm 的 分 析 数 据 ， 因 此 当 样 品 中 含 Ta 时 用 Zn 


202. 548nm 作为 分 析 谱 线 。 
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列 洲 








ss 用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 





容 液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 
加 入 硫酸 、 磷 酸 后 ， 
样品 溶液 中 Zn 含量 





量 Zn 的 测定 。 


21.2.3 基体 及 共存 元 素 对 锌 的 影响 





1. 工作 曲线 溶液 配制 








试剂 空白 汉 





测量 











容 液 中 Zn 杂质 含量 很 高 ， 





硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 Zn 元 素 。 分 析 结 果 上 
约 为 0.005% 。 而 由 表 21-7 可 六 
量 很 低 ， 大 部 分 在 0.000 5% ~ 0. 002% 之 间 ， 因 此 用 硫酸 涂 解 法 无 法 进行 低 含 


























己 示 ， 
0H， 测试 













































































(1) 无 基体 工作 曲线 溶液 配制 ”分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn 标准 溶液 ， 使 
容量 瓶 中 Zn 的 含量 同 表 21-8 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 定 容 。 
表 21-8 无 基体 工作 曲线 中 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Zn (%) 
Sl 0 
S2 0. 005 
S3 0. 01 
S4 0.05 
D5 0.10 
et 分 别 在 5 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn、Cr、Ni 标准 深 
液 ， 使 容量 瓶 中 加 、Cr、Ni 的 含量 同 表 21-9 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 六 es 
算 ) ， 定 容 。 
表 21-9 基体 匹配 工作 曲线 中 元 素 的 含量 
测试 溶液 编号 Zn (%) Ni (%) Cr (%) 
NiCr = Sl1 0 60 10 
NiCr = S2 0. 005 60 10 
NiCr = S3 0. 01 60 10 
NiCr - S4 0.05 60 10 
NiCr = S5 0. 10 60 10 
2. 样品 测试 溶液 的 配制 
称 取 0. 100 0g 牌号 为 K403 、GH4169、DZ125 、2J12 、GHI159 合金 的 样品 或 标准 物质 于 
100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 ，5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 加 入 1. 5mL 氢 氟 酸 、 
10mL 柠檬 酸 洲 液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 。 
3. 工作 条 件 
同 21.2.2 步骤 3 中 (1)。 
4. 测量 
(1) 无 基体 工作 曲线 在 Thermo IRIS 仪器 上 测定 样品 溶液 中 Zn 的 含量 
以 表 21-8 中 的 Sl 和 S5 为 低 标 和 高 标 ， 在 Zn 202. 548nm、Zn 206. 200nm 处 测量 ,绘制 工作 
曲线 ， 测 量 样 品 测试 溶液 ， 测 量 结 果 见 表 21-10。 
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表 21-10 无 基体 工作 曲线 在 Thermo IRIS 仪器 上 测定 样品 溶液 中 Zn 的 含量 












































测试 深 | 标准 物 干扰 元 素 含量 (%) Zn 202. 548nm Zn 206. 200nm 
洲 编 屋 质 编号 | 合金 牌号 Sl 下. J 局. /和 I 
液 编 号 | 质 编号 Ni Cr Ta 测量 值 (% ) ” 翌 均 值 (%) 测量 值 (%) 。” 妊 均 值 (%) 
67 -10 0.003 3，0. 003 0， 0.0014，0. 001 4， 
D317 | K3 锦 铬 | K403 | 约 65 | 10.89 | 一 |0.003 9, 0.0030,| 0.0034 |0.0023, 0.0015, | 0.0017 
钻 钢 0. 003 3，0. 003 7 0. 001 4，0.002 4 
0.003 2，0. 002 8， 0.0014，0.001 3， 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 | 52.36 | 18.59 | 一 |0.003 0, 0.0030,| 0.0030 |0.0012, 0.0015, | 0.0012 
0. 003 2，0. 002 6 0.001 1, 0.0010 
ps 0.004 6，0. 003 5， 0.017 4，0. 016 4， 
D400 化 学 DZ125 | 约 60 | 8.64 | 3.72 |0.0057, 0.0041,| 0.0042 |0.018 8, 0.0172, | 0.0171 
宇 
0. 003 8，0. 003 3 0.0172, 0.0156 
二 二 0.0018，0.0017， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
种 3 所 
D151 祁 谣 2J12 | 0.99 一 一 |0.0018, 0.0018,| 0.0019 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0.000 0 
0.001 7, 0.002 6 未 检 出 ， 未 检 出 
网 0.003 1，0. 003 9， 0.000 6，0. 001 3， 
第 6 号 
D153 1 3J21 |15.08 |19.81 | 一 |0.0033, 0.0033,| 0.0035 |0.0007, 0.0008, | 0.0009 
0.003 6, 0.0039 0.000 7，0. 001 2 





由 表 21-10 可 以 看 出 ， 由 于 DZ125 化 学 





日 


数据 ， 是 日 
(2) 基体 匹配 工作 
曲线 系列 溶液 ， 在 Zn 202. 548nm、Zn 206. 200nm 处 测量 ， 























测量 结 届 











见 表 21-11。 












































由 线 ， 测 


my 





中 含 Ta， 而 Ta 206. 194nm 对 Zn 206. 200nm 有 光谱 干 
扰 存 在 ， 使 得 Zn 206. 200nm 的 分 析 数 据 明显 高 于 Zn 202. 548nm 的 分 析 数 据 ， 因 此 当 样 品 中 含 Ta 
对 不 能 用 Zn 206. 200nm 作为 分 析 谱 线 。 而 Zn 202. 548nm 的 分 析 数 据 高 于 Zn 206. 200nm 的 分 析 
日 于 Cr 202. 558nm 和 Ni 202. 538nm 对 Zn 202. 548nm 有 光谱 干扰 存在 。 

由 线 在 ThermoIRIS 仪器 上 测定 样品 溶液 中 Zn 的 含量 
绘制 工作 上 


用 表 21-9 中 工作 


量 样 品 测试 溶液 ， 





表 21-11 基体 匹配 工作 曲线 在 Thermo IRIS 仪器 上 测定 样品 溶液 中 Zn 的 含量 





干扰 元 素 含量 〈%% ) 


Zn 202. 548nm 


Zn 206. 200nm 









































测试 溶 | 标准 物 
合金 牌号 测量 平均 值 测量 值 平均 值 
液 编号 | 质 编号 | Ni | Cc | Ta 人 Ek We 人 
(%) (%) (%) (%) 
67 -10 0. 000 3 ，0. 000 2， 0.000 6，0. 000 7， 
D317 | K3 镍 铬 | K403 | 约 65 |10.89 | 一 |0.0010, 0.0004,| 0.0005 |0.0017, 0.0006, | 0.0010 
销 钢 0.000 3, 0.0010 0.000 8, 0.0016 
0. 000 4 ，0. 000 2， 0.001 6, 0. 001 3， 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 | 52.36 | 18.59 | 一 |0.0003, 0.0003, | 0.0002 |0.0014, 0.0017, | 0.0014 
3 
0.000 4，-0.000 2 0.0015，0.0012 
0.001 0，0. 000 4， 
DZ125 
D400 化 学 DZ125 | 约 60 | 8.64 | 3.72 | 0.0006, 0.0002, | 0.0004 至 
全 
0.000 4，0. 000 1 
是 避 0. 000 2， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
第 5 所 
D151 S11 2J12 | 0.99 一 一 未 检 出 ， 未 检 出 ，| 0.000 0 | 未 检 出 ， 未 检 出 ， 0.000 0 
未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
本 0. 000 1，0. 000 9， 0.001 0，0. 001 9， 
第 6 号 
D153 5 3J21 |15.08 |19.81 | 一 |0.0000, 0.0001, | 0.0003 |0.0012, 0.0009, | 0.0013 
- 0.000 1, 0. 000 6 0.001 2, 0.0016 
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由 表 21-10 和 表 21-11 可 以 看 出 ， 由 于 Thermo IRIS 仪器 的 测量 都 进行 了 扣 背 景 ， 在 
Zn206. 200nm 处 无 基体 工作 曲线 和 基体 匹配 工作 曲线 的 测量 值 差 异 不 大 ， 因 此 对 于 不 含 Ta 的 高 
温 合金 在 Zn206. 200nm 处 使 用 无 基体 工作 曲线 进行 测量 。 而 当 样 品 中 含 Ta 时 使 用 Zn202. 548nm 
作为 分 析 谱 线 ， 但 是 由 于 Cr202. 558nm 和 Ni202. 538nm 对 Zn202. 548nm 有 光谱 和 干扰 存在 ， 使 得 无 
基体 工作 曲线 的 分 析 数 据 高 于 基体 匹配 工作 曲线 的 分 析 数 据 ， 为 了 确保 分 析 数 据 的 准确 可 靠 ， 应 
尽量 根据 不 同 牌号 基体 和 干扰 元 素 含 量 配 制 基体 匹配 工作 曲线 进行 测量 。 


21.2.4 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合 金 中 锌 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 
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1. 工作 条 件 

在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - 
AES 发 射 光谱 仪 两 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 
件 见 表 21-12。 








表 21-12 两 台 仪 器 的 工作 条 件 

















































































































仪器 HJY ULTIMA IC Thermo IRIS 
高 频 功率 /W 1 050 1 150 
炬 管 位 置 垂直 垂 
观测 方式 垂直 垂 
冷却 气流 量 /(L]min ) 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 / (L/min) 0.8 25. Olbf/in? 
谱 线 /nm 202. 548 ，206. 200 202. 548 ，206. 200 
积分 方式 峰 高 积分 面积 积分 
积分 时 间 /s 2 紫外 区 10、 可 见 光 区 5 


2. 工作 曲线 溶液 配制 

按 下 面 测 试 溶液 配制 方法 平行 处 理 试剂 空白 溶液 若干 ， 移 人 数 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 
在 容量 瓶 中 加 入 适量 Zn 标准 溶液 和 适量 Cr、Ni 标准 溶液 ， 使 容量 瓶 中 Zn 的 含量 分 别 同 表 21-8、 
表 21-9 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 然后 分 
别 配 置 成 无 基体 工作 曲线 和 基体 匹配 工作 曲线 。 

3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 21-17) 各 
0. 100 0g 置 于 数 个 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 加 入 
1. 5mL 氧 氟 酸 、10mL 柠檬 酸 游 液 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 数 个 相应 100mL 
塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
日 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 (Zn 
206. 200nm 使 用 无 基体 工作 曲线 ，Zn 202. 548nm 使 用 基体 匹配 工作 曲线 ) ， 结 果 见 表 21-13。 试 
验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.01% ~0.10% 间 测 量 的 Zn 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 满 足 测量 要 求 。 
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表 21-13 各 仪器 分 析 Zn 元 素 工作 曲线 线性 试验 相关 系数 



























































分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC ThermoIRIS 
Zn 202. 548 1. 000 00 0. 999 74 
Zn 206. 200 0. 999 92 0. 999 92 
5. 分 析 方 法 检 出 限 试验 
用 工作 曲线 在 两 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni、Cr 空 白 浴 液 的 测量 ， 测 定 的 方法 检 出 限 见 表 
21-14。 
表 21-14 两 台 仪器 测量 Zn 元 素 的 分 析 方法 检 出 限 
分 析 仪器 HJY ULTIMA IC ThermoIRIS 
分 析 谱 线 202. 548nm 206. 200nm 202. 548nm 206. 200nm 
检 出 限 (DL) (%) 0.0010 0.001 2 0. 000 3 0.000 2 
由 表 21-14 可 以 看 出 ， 用 此 工作 曲线 法 测定 Zn 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.001 2% ， 约 为 高 温 合 
金 中 Zn 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.01% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 


0.01% 的 Zn 元 素 。 


6. 准确 度 、 ee 
(1) 不 含 Ta 的 高 温 
206. 200nm 处 测量 测试 溶液 中 Zn 元 素 ， 























金 的 准确 度 、 精 密 


度 试验 
分 析 结 果 见 表 21-15。 








用 表 21-8 中 无 基 


























体 工 作曲 线 在 Zn 















































表 21-15 两 台 仪 器 测定 不 含 Ta 高 温 合金 样品 溶液 中 Zn 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Thermo IRIS HJY ULTIMA IC 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 | 加 入 值 测量 值 en 测量 1 均 信 | 回 收 
人 测量 平 扶 可 收 率 | RSD 测量 值 平均 可 收 率 |RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 | (%) ee 站 
(%) (%) | (%) |(%) (%) (%) | (%) (%) 
67 -10 0. 001 4，0. 001 4， 0.003 1，0. 001 7， 
D317 |K3 镍 铬 | K403 一 |0.0023, 0.0015, 0.0017| 一 一 |0.0032, 0.0024, 0.0025| 一 | 一 
钻 钢 0. 001 4，0. 002 4 0.002 5，0.002 3 
67 -10 0. 020 9，0. 021 0， 0.021 2，0. 022 0， 
D317 +1|K3 镍 铬 | K403 | +0.02|0.0206, 0.0217, 0.0212| 97.5 | 3.67 |0.0209, 0.0227, 0.0217| 96.0 |3.72 
钻 钢 0.020 5，0.022 3 0. 020 9，0. 022 5 
67 -10 0. 098 5，0. 098 4， 0. 106 0, 0. 105 0， 
D317 +2|K3 镍 铬 | K403 | +0.10|0.0987, 0.1007, |0.0988| 97.1 | 1.07 |0.107 0,，0. 107 0，0. 105 7| 103.2 |1.15 
销 钢 0.099 0, 0.0975 0.105 0, 0.1040 
0. 001 4，0. 001 3， 0.003 0，0. 002 6， 
GH4169 
D379 化 学 GH4169| 一 |0.0012, 0.0015, 0.0012| 一 一 |0.003 6, 0.0036, /10.0034 一 | 一 
村 
0.001 1, 0.0010 0.003 5, 0.0044 
0.012 0，0.011 3， 0.013 6, 0.012 6， 
GH4169 
D379 +1 化 学 GH4169 | +0.01|0.0113, 0.0106, 0.011 1| 99.0 | 6.59 |0.0129, 0.0131, /0.0132| 98.0 5.17 
池 
0.011 4, 0.0099 0.012 5, 0.0143 
0. 097 2，0. 096 6， 0. 104 0，0. 105 0， 
GH4169 
D379 +2 化 学 GH4169 | +0.10|0.0976, 0.098 2, /0.0970| 95.8 | 1.10 |0.106 0, 0.1050, (0.1045| 101.1 11.00 
0.097 3, 0.095 1 0.103 0, 0.1040 
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( 续 ) 
Thermo IRIS HJY ULTIMA IC 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 | 加 入 值 | pe N | 
ce 测量 平均 值 | 后 率 | RSD 测量 下 扶 0 率 |RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 | (%) a aR 
值 (% ) (%) | (%) |(%) 值 (%) (%) | (%) I(%) 
讷 3 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 未 检 出 ， 
FE 
D151 TI 2J12 一 | 未 检 出 ,未 检 出 ，0.0000| 一 一 |0.0001, 0.0000, 10.0000 一 | 一 
未 检 出 ， 未 检 出 0. 000 2 ， 未 检 出 
本 0. 008 9，0. 009 0， 0.010 4，0. 010 3， 
2 
D151 +1 i 2J12 | +0.01|0.0094, 0.0090, 0.0091| 91.0 | 2.90 |0.0104, 0.0099, (0.0102| 102.0 2.27 
0.009 5, 0.008 9 0.009 9, 0.0102 
己 3 总 0. 099 4，0. 098 0， 0. 102 0，0. 102 0， 
D151 +2 i 2J12 | +0.10|0.0977, 0.0980, 0.0987| 98.7 | 0.97 |0.1020, 0.1010, 0.101 5| 101.5 0.82 
0.099 1, 0.1001 0.1000, 0.1020 
久 和 6 总 0. 000 6，0. 001 3， 0.005 3 ,0. 004 6， 
D153 3 3J21 一 |0.0007, 0.0008, 0.0009| 一 一 |0.0052, 0.0041, 0.0047| 一 | 一 
0. 000 7，0. 001 2 0.004 4, 0.0046 
oy 0. 005 2，0. 005 5， 0. 008 0，0. 008 8， 
D153 +1 Cy 3J21 |+0.005|0.0053, 0.0054, 0.0055| 91.3 | 3.78 |0.008 2, 0.008 2, (0.008 5| 76.0 /4.40 
0. 005 7，0. 005 7， 0.008 8, 0.008 8 
ge 0. 092 9，0. 092 6， 0. 102 0, 0. 101 0， 
地 
D153 +3 i 3J21 | +0.10|0.0916, 0.0920, 0.0919| 91.0 | 0.98 |0.1020, 0.103 0,，0.1018| 97.1 0.74 
- 0.090 6 0.1020, 0.1010 
由 表 21-15 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 对 于 含量 范围 在 0.01% ~0. 10% 的 Zn 元素， 两 台 仪 器 





的 回收 值 都 与 加 入 值 基本 一 致 ， 回 收 率 范 围 为 91. 0% ~ 103.2% ，RSD 小 于 6.59% 。 由 准确 度 和 


精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 出 


素 O 


(2) 含 Ta 的 高 温 合金 
202. 548nm 处 测量 测试 溶液 
两 台 仪 器 测定 含 Ta 高 温 合金 样 








J 





的 准确 度 、 精 密度 试验 


方法 分 析 不 含 Ta 的 高 温 合金 


中 





Zn 元 素 ， 分 析 结 果 见 表 21-16。 


含量 范围 在 0.01% ~0.10% 的 Zn 元 


用 表 21-9 中 基体 匹配 工作 曲线 在 Zn 



































表 21-16 品 溶 液 中 Zn 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Thermo IRIS HJY ULTIMA IC 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 | 加 入 值 i rm pg pe 
测量 平 扶 可 收 率 | RSD 测量 六 可 收 肝 |RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 | (%) 网 人 加 的 
(% ) (%) | (%) | (和 %) (% ) (%) | (%) (%) 
0.001 0， 未 检 出 ， 
0.004 4，0. 002 2， 
DZ125 0. 002 2，0. 000 4， 
D400 | DZzl25 | 一 0.0006| 一 一 |0.0056, 0.0041, 0.0036| 一 | 一 
化 学 0. 000 6，0. 000 2 ， 
0.0027，0.002 8 
0. 000 4 ， 未 检 出 
0.011 5, 0.011 8， 
0.013 1，0. 013 3， 
DZ125 0.011 1, 0.010 8， 
D400 +1 ~ | DZ125 | +0.01 0.010 8| 101.8 | 7.10 |0.0130, 0.0129, 0.013 1| 95.0 11.02 
化 学 0.010 3 ,0. 009 3 ， 
0.013 1, 0.0131 
0.0107, 0.0107 






















































































( 续 ) 
Thermo IRIS HJY ULTIMA IC 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 | 加 入 本 i 
ee _ 测量 平均 值 | 回收 率 | RSD 测量 值 平均 值 | 回收 率 |RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 值 (%)| 于 oO 
值 (%) (%) | (%) |(%) (%) (%) | (%) (%) 
0.105 2, 0.1111, 
0. 103 0, 0. 108 0， 
DZ125 0. 108 8, 0. 113 3, 
D400 +2 | DZ125 | +0.10 0. 107 1| 106.5 | 3.55 | 0. 102 0, 0.105 0, 0.104 3| 100.7 |1.98 
化 学 0. 103 2, 0. 103 2 ， 
0.104 0, 0.1040 
0. 104 0,，0. 107 7 
0. 000 3 ,0. 000 1， 0.003 3，0. 003 1， 
032723 | 一 | K4002 | 一 |0.0000, 0.0006, 0.0004| 一 | 一 |0.0031, 0.0032, 10.0032 一 | 一 
0.000 6, 0.0005 0.003 4，0.003 2 
0.010 3, 0.010 1 ， 0.013 9, 0.013 6， 
032723 
— | K4002 | +0.01|0.0101, 0.0109, /0.0106| 102.0 | 4.62 | 0.013 6，0.011 9，|0.013 4| 102.0 15. 53 
0.011 2, 0.0110 0.013 4，0.013 8 
0. 106 0，0. 106 5, 0. 106 0，0. 106 0， 
032723 
一 | K4002 | +0.10|0.1039, 0.1084, 0.106 8| 106.4 | 1.75 | 0.105 0，0.099 4，0.104 2| 101.0 |2.53 
0.106 7, 0.109 2 0.103 0, 0.1060 
0. 000 5，0. 000 2， 0.003 4，0. 003 2， 
038934 | 一 DZ22 | 一 |0.0007, 0.0006, 0.0005| 一 | 一 |0.0037, 0.0032, 0.0033| 一 | 一 
0. 000 3 ，0. 000 7 0.003 1, 0.003 1 
0.010 5，0.010 7， 0.014 5, 0.011 6， 
038934 
二 DZ22 | +0.01|0.0100, 0.011 1,，0.0107| 102.2 | 4.06 | 0.014 2，0. 012 6，0.013 3| 100.0 (8.76 
0.011 2, 0.0108 0.014 1, 0.0126 
0. 105 0, 0. 105 5， 0. 112 0, 0. 107 0， 
038934 
至 DZ22 | +0.10|0.1103,，0.1037，0.105 0| 104.5 | 2.73 | 0.112 0,，0. 104 0，0. 109 7| 106.4 |3.09 
0.102 7, 0.1026 0.1120, 0.1110 


















































由 表 21-16 的 回收 值 结果 可 以 看 出 ， 对 于 含量 范围 在 0.01 ~0.10% 的 Zn 元素 ,两 台 仪 器 的 


回收 值 都 与 加 入 值 基 本 相同 ， 回 收 率 范围 为 95.0% ~ 106.5% ，RSD 小 于 8.76% 。 由 准确 度 和 精 


密度 数据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 含 Ta 的 高 温 合 金 中 


21.3 


小 结 
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围 在 0.01% ~0.10% 的 Zn 元素 。 


分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Zn 
202. 548nm 、Zn 206. 2nm 和 Zn 213. 856nm 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 结 果 表 明 ，PE OPTIMA 
仪器 对 Zn 202. 548nm、Zn 206. 2nm 和 Zn 213. 856nm 三 条 谱 线 均 谱 线 干扰 严重 ， 因 此 文中 不 考虑 
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用 PE OPTIMA 仪器 进行 高 温 合金 中 0. 01% ~0.10%Zn 的 测量 ,高温 合 金 基体 元 素 和 共存 元 素 中 
Cr、Ni 对 Zn 202. 551nm 和 Zn 206. 2nm 均 有 光谱 干扰 ， 而 Ta 对 Zn 206. 2nm 的 光谱 干扰 很 严重 ， 
无 法 消除 ， 因 此 对 于 不 含 Ta 的 高 温 合金 用 Zn 206. 2nm 作为 分 析 线 ， 对 于 含 Ta 的 高 温 合金 用 
Zn 202. 548nm 作 为 分 析 线 ， 但 应 注意 Cr、Ni 基 的 匹配 。 

人 研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧气 酸 溶 解法 三 种 样品 溶解 方式 对 高 温 合金 中 Zn 的 影响 ， 
结果 表明 ， 硫 酸 溶解 高 温 合金 样品 时 ,结果 偏 高 ， 王 水 和 氢气 酸 两 种 溶解 法 测 得 的 Zn 数据 基本 
一 致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 说 明 这 两 种 浴 解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Zn 
元 素 。 

在 两 台电 感 看 合 等 离子 体 发 射 光谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.01% ~ 0. 10% Zn 元 素 的 工作 曲 
线 线 性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 7， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 
由 表 21-15 和 20-16 的 分 析 结 果 可 以 看 出 ， 对 于 质量 分 数 在 0.01% ~ 0. 10% 的 Zn 元 素 ， 两 
台 仪 器 的 回收 数据 都 与 加 入 值 差异 不 大 ， 回 收 率 和 RSD 满足 分 析 要 求 。 

在 两 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 本 分 析 方 法 的 方法 检 出 限 ， 结果 均 小 于 
0.001 2% ， 因 此 用 此 方法 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0. 01% 的 Zn 元 素 。 

综 上 所 述 ， 用 王 水 溶解 法 或 氢 氟 酸 洲 解 法 溶解 高 温 合金 后 ， 用 无 基体 工作 曲线 法 可 以 在 
Zn206. 2nm 处 准确 、 可 靠 地 测定 不 含 Ta 的 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~ 0.10% 的 Zn 元素; 用 
氧 氟 酸 溶解 法 溶解 高 温 合 金 后 ， 用 基体 匹配 工作 曲线 法 可 以 在 Zn 202. 548nm 处 准确 、 可 靠 地 测 
定 含 Ta 的 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.01% ~0.10% 的 Zn 元 素 。 
































































































































































































































第 22 音 铀 基 、 铁 铀 基 高 温 合金 中 钳 元 素 的 


22.1 实验 部 分 


22.1.1 仪器 与 试剂 
1. 仪器 











(1) HIY 公 司 ULTIMA IC 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 和 射 功率 
1050W， 反 射 功 率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0.2L/min， 光 电 倍 增 管 检测 ， 











积分 方式 为 峰 高 一 点 式 积 分 ， 积 分 时 间 2s。 


(2) HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40. 68MHz， 入 射 功 率 1 050W， 
反射 功率 小 于 10W， 冷 却 气流 量 15L/min， 护 套 气 流量 0. 2L/min，CCD 检测 ， 积 分 方式 为 峰 高 一 


点 式 积分 ， 积 分 时 间 2s。 


(3) PE 公司 OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 40.68MHz， 入 射 








功率 


1 300W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 15L/min， 辅 助 气流 量 0. 5L/min， 载 气流 量 0. 8L/min， 

















SCD 检测 ， 积 分 方式 为 3 像素 点 面积 积分 ， 积分 时 间 1 ~5s (自动 )。 





(4) Thermo 公司 IRIS Intrepid 五 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 ”高 频频 率 27. 12MHz， 和 射 功 率 
1 150W， 反 射 功率 小 于 10W， 冷却 气流 量 12L/min， 辅 助 气流 量 1. 0L/min， 载 气压 力 25. 01bf/ 








in ，CID 检测 ， 积 分 方式 为 面积 积分 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 可 见 光 区 5s。 
2. 试剂 


除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 童 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 



































盐酸 : p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ; p 约 1.42g/mL。 

氧气 酸 : p 约 1.15g/mL。 
从 








:Pp 约 1.84g/mL。 
磷酸 : p 约 1.69g/mL。 
柠檬 酸 溶液 : 200g/L。 
盐 1+1。 


例 轰 : 1+1。 


例 























”党 








铝 标 准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0.500 0g 纯 铝 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 




















低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 














置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 溶 解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 


馈 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铝 标 准 溶 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 











中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 











钻 标 准 溶液 A，1.00mg/mL。 配 制 方法 . 称 取 0.500 0g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% )， 











置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 500mL 容量 
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瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ，| 














中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 
铜 标准 溶液 A: 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、 











j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钻 标 准 浴 液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20.00mL 钼 标准 
用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

1.00mg/mL。 配 制 方法 . 
10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶 













































































称 取 0. 500 0g 纯 铜 ( 质 
解 完全 ， 


溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


| 
冷却 后 移入 500mL 容 


瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

铜 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铜 标准 溶液 C: 0.01mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

铁 标准 溶液 A: 1.00mg/mL。 配 制 方法 : 称 取 0. 500 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 
置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 瓶 




















L 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 准 























j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
儿 制 方法 : 移 取 20. 00mL 铁 标 


Rs 




















中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

铁 标准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 西 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 

铁 标准 溶液 C: 0.0l1mgAmL。 丁 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 


钼 标准 溶液 A: 1 00mg/mL。 配 








二 


里 











丽 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1)， 








置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
钥 标 准 溶液 B: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 移 取 20.00mL 钥 标准 


用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 人名。 
称 取 0. 500 0g 纯 钼 ( 质 





制 方法 : 
10mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 








准 溶 液 B， 




















中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 











钳 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 配 制 方法 : 
中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 和 6mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 
热 蒂 发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 混 义 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， Ce 
移 取 20. 00mL 错 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 





200mL 盐酸 (1 +1)， 
猪 标准 溶液 B: 0. 01mg/mL。 配 





j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 0. 135 1g 高 纯 二 氧化 错 (Zr0,)， 
冷却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)， 











制 方法 : 





入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 详 
包 内 标 溶液 : 0.2mg/mL。 配 币 
99.95% ) 于 250mL 烧杯 ， 
1 000mL 容 量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 
镍 基体 溶液 : 
































中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 
22.1.2 分 析 线 和 内 标 线 


分 析 线 : Zr 339. 19nm。 


内 标 线 : Y 371.029nm (HJY ULTIMA JIC 仪器 和 PE 3300 仪器 )、 


224. 306nm (Thermo IRIS 仪器 )。 
22.1.3 样品 溶液 配制 


称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样 




















， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)， 
(1+1), | 
10. 0mg/mL。 配 制 方法 : 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ,低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


品 置 于 100mL 聚 四 氟 


上 | 度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 
判 方法 : 








冷却 后 将 溶液 移 人 1 000mL 容量 
塑料 瓶 中 。 





溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 


置 于 200mL 容量 瓶 


量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 


完全 ,冷却 后 移 人 500mL 容 
溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 





置 于 铂 卉 吉 
加 
瓦 ， 加 入 





























瓦 中 ， 加 





塑料 瓶 中 。 
称 取 0.254g 氧化 包 (YY, 0,， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 


质量 分 数 不 小 于 
冷却 后 移入 
































j 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
称 取 10.0g 纯 钊 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 








瓶 


Y 360.073nm 和 了 


氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 
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温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、10mL 柠檬 酸 溶液 (200g/L)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶 液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 纪 内 标 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 
说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 此 样品 溶液 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范 围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 〈 见 第 3 章 ) 、 铝 ( 见 第 
2 章 )、 销 ( 见 第 6 章 ) 、 铜 ( 见 第 8 章 ) 、 铁 〈 见 第 9 章 )、 欠 〈 见 第 10 章 ) 、 锰 〈( 见 第 12 章 ) 、 钼 ( 见 第 
13 章 ) 、 包 ( 见 第 14 章 )、 钥 ( 见 第 16 章 ) 、 詹 〈( 见 第 17 章 )、 铭 〈 见 第 19 章 ) 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 
配制 过 程 中 加 入 氢 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 高 温 合金 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 
1. 40% 的 硅 元 素 ( 见 第 15 章 ) 的 测定 。 







































































22.2 结果 与 讨论 


22.2.1 高 温 合 金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 钳 的 光谱 干扰 研究 


1. 光谱 干扰 研究 试验 溶液 的 配制 

根据 高 温 合 金 中 各 有 牌号 的 化 学 成 分 ， 配 制 了 包括 试剂 空白 溶液 、 基 体 元 素 溶 液 、 共 存 元 素 溶 
液 、 分 析 元 素 溶 液 在 内 的 光谱 干扰 研究 单一 试验 溶液 ， 各 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 见 表 
22-1。 




















表 22-1 光谱 干扰 试验 溶液 的 元 素 及 其 质量 浓度 






























































试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/ mL) 
Al-1~Al-4 Al 1, 0.1, 0.01, 0.001 
B-1、B -2 B 0.01, 0. 001 

Ca-l、 Ca-2 Ca 0.01, 0. 001 

Ge=1. Ce-2 Ce 0.01, 0. 001 
Co-1~Co-6 Co 10.0, 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Cr-1~Cr-6 Cr 2.0, 1.0, 0.2, 0.1, 0.01, 0.001 
Cu-l1~Cu-4 Cu 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Fe-1~Fe-5 Fe 10.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Hf-1~Hf-4 Hf 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mg-1~Mg-4 Mg 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mn -1~Mn-5 Mn 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Mo -1~Mo-5 Mo 2.0, 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Nb-1~Nb-3 Nb 0.1, 0.01, 0.001 
Ni-1~Ni -5 Ni 10.0, 5.0, 1.0, 0.6, 0.1 
Si-1~Si-5 Si 1.0, 0.5, 0.1, 0.01, 0.001 
i a | Ta 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
= 和 4 Ti 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
Vi=13V=4 V 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
W-1~W-4 W 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
nt Y 0. 1, 0.01, 0.001 
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( 续 ) 
试验 溶液 编号 分 析 元 素 / 试 剂 质量 浓度 /( mg/mL) 
Zn-1~Zn-4 Zn 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 
py Zr 1.0, 0.1, 0.01, 0.001 

HCl-1、 HCl -2 HCl 20% (体积 分 数 ) ，40% (体积 分 数 ) 
HNO; -1 HNO; 10% (体积 分 数 ) 
HF-1、 HF-2 HF 2% (体积 分 数 ) ，10% (体积 分 数 ) 
H,S04 -1 H, SO, 10% (体积 分 数 ) 
Hs3PO0, -1 H3PO， 5% (体积 分 数 ) 
柠檬 酸 - 1、 柠檬 酸 -2 柠檬 酸 20，100 
酒石酸 -1、 酒 石 酸 -2 酒石酸 20，100 





2. 各 仪器 光谱 干扰 试验 及 研究 结果 

(1) HJY 公司 的 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 
素 Zr 的 光谱 干扰 ”将 表 22-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 HJY 公司 ACTI- 
VA 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 Zr 三 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 1s， 获 得 以 分 析 
波长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0.309nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适 当 对 加 放大 
处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空 白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研 
究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zr 的 光谱 干扰 情况 见 表 22-2。 

表 22-2 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zr 元 素 的 光谱 干扰 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 


















































































































































共存 元 素 含 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
J 量 范 围 (%) 349. 621 339. 198 343. 823 
Al 0.5 ~7 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
B 0. 005 ~0.2 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ca 0.01 ~0.1 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
Ce 0.001 ~0.1 无 干 无 干扰 无 干扰 
Co 0.1~16 无 干 无 干扰 无 干扰 
Cr 0.1 ~27 无 干 无 干扰 无 干扰 
Cu 0.01 ~1 无 干 无 干扰 无 干扰 
Pe 0 无 二 无 干扰 元 干扰 
Hf 0.01~5 无 干 执 无 干扰 无 干扰 
Mg 0.005 ~0.1 无 干 执 无 干扰 无 干扰 
Mo 0.1~12 无 干 执 无 干扰 无 干扰 
Mn 0.01 ~15 无 韦 无 干扰 无 干扰 
Nb 0.1~3 无 干 无 干扰 无 干扰 
Ta 0.05 ~8 无 干 无 干扰 无 干扰 
Ed 无 干 朱 无 干扰 无 干扰 
Si 0.05 ~1 无 干 执 无 干扰 无 干扰 
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( 续 ) 
元 素 /试剂 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范 围 (% ) 349. 621 339. 198 343. 823 
Ww 0.1~16 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
V 0.05 ~5 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
和 oo0101 1 7 eh ee a 
Zr 0. 005 ~0.2 一 = 一 
wy 基体 无 于 扰 无 干扰 无 干扰 
硫酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
盐酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
硝酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
氧气 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
磷酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
酒石酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
柠檬 酸 试剂 无 干扰 无 干扰 无 干扰 
QL 表示 存在 谱 线 重 羡 干扰 ，(”) 前 的 数字 为 谱 线 重 闪 干扰 水 平 0，(A,)，( ”) 内 为 干扰 元 素 发 射 的 干扰 谱 线 ， 
单位 为 nm。 








@ B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 背景 干扰 水 平 Ow (AA,) 。 
根据 表 22-2 的 光谱 干扰 情况 和 干扰 系数 ， 以 及 高 温 合 金 中 基体 和 共存 元 素 的 最 大 影响 含量 ， 
用 式 (2-6) 计算 出 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 干扰 程度 ， 见 表 22-3。 
表 22-3 ”高温 合 金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zr 元 素 的 光谱 干扰 程度 (HJY ACTIVA 型 仪器 ) 





























































































































在 高 温 合金 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 中 的 最 大 影 

响 含量 (% ) 349. 621 339. 198 343. 823 
Al 7 可 用 可 用 可 用 
B 0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 0.1 可 用 可 用 可 用 
Co 16 可 用 可 用 可 用 
Cr 27 可 用 可 用 可 用 
Cu 1 可 用 可 用 可 用 
Fe 40 可 用 可 用 可 用 
Hf 5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.1 可 用 可 用 可 用 
Mo 12 可 用 可 用 可 用 
Mn 15 可 用 可 用 可 用 
Nb 3 可 用 可 用 可 用 
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( 续 ) 
在 高 温 合 金 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 /试剂 | 中 的 最 大 影 
响 含量 (%) 349. 621 339. 198 343. 823 
Ta 8 可 用 可 用 可 用 
Ti 7 可 用 可 用 可 用 
Si 1 可 用 可 用 可 用 
Ww 16 可 用 可 用 可 用 
V 5 可 用 可 用 可 用 
Y 0.1 L1.7x10-4®0, B3.7x10-5® 可 用 可 用 
Zr 0.2 一 一 一 
Ni 70 可 用 可 用 可 用 
硫酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
QL 表示 存在 谱 线 重 状 干扰， 后面 的 数字 为 分 析 谱 线 受 到 的 最 大 谱 线 重 释 干扰 程度 。 
@ B 表示 存在 背景 干扰 ， 后 面 的 数字 为 分 析 谱 线 受到 的 最 大 背景 干扰 程度 。 























(2) PE OPTIMA 3300 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 元 素 
Zr 的 光谱 干扰 ”将 表 22-1 中 的 单一 元 素 光 谱 干 扰 试 验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 PE OPTIMA 3300 
型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 Zr 两 条 分 析 谱 线 波长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 方式 自动 1 ~5s， 获 得 以 分 
析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 108nm 的 光谱 扫 摘 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫描 图 形 进 行 适当 用 加 放 
大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 溶液 在 分 析 谱 线 附 近 的 光谱 干扰 情况 。 所 
研究 的 高 温 合金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zr 的 光谱 干扰 情况 见 表 22-4。 
表 22-4 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zr 元 素 的 光谱 干扰 (PE OPTIMA 型 仪器 ) 

































































a 共存 元 素 全 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
量 范围 (% ) 343. 823 339. 198 
Al 0.05 ~7 可 用 
B 0. 005 ~0.2 加 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 加 可 用 























Ce 343. 817 光谱 干扰 ， 
Ce 0. 001 ~0.2 可 用 
Ce 0. 01 以 下 可 用 
























































Co 0.1~16 可 可 用 
Cr 背景 干扰 ， Cr 背景 干扰 ， 
Cr 0.1~27 
Cr 0.2 以 下 可 用 Cr 0.2 以 下 可 用 
Cu 0.01 ~1 可 可 用 















































































































































































































































































































































































































































( 续 ) 
> t 存 元 素 含 Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
元 素 / 试 剂 a 
量 范 围 〈 包 ) 343. 823 339. 198 
0.05 ~ 10 Fe 343. 840 光谱 干扰 ， 本 
Fe 可 用 
Fe 基体 Fe 0.1 以 下 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 
背景 干扰 ， 四 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 
MgO0.1 以 Fn 
i i 背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
Mn 0. 1 以 下 可 用 Mn 0. 1 以 下 可 用 
Mo 339. 194 光 
Mo 0.1~12 可 谱 干 扰 ，Mo0.1 以 
下 可 用 
Nb 343. 849 光 
Nb 0.1~3 谱 干 扰 ，Zr 0.1 以 可 用 
下 可 用 
Ni 基体 日 
Si 0.05 ~1 可 
Ta 343. 850 光 
Ta 0.05 ~8 谱 干 扰 ，Ta 0. 1 可 用 
以 下 可 用 
本 背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
' 和 Ti 0.1 以 下 可 用 Ti0.1 以 下 可 用 
背景 干扰 ， 背景 干扰 ， 
V 0.05 ~5 
V0.1 以 下 五 V0.1 以 下 可 用 
VW 重生 光谱 干扰 ， 
W 0.1~16 可 用 
W 0.2 以 下 可 用 
Y 343. 819 光 
Y 0.01 ~0.5 谱 干 扰 ，Y0. 01 育 景 二 拉 ， 
0 人 Y 0.1 以 下 可 用 
以 下 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 加 可 用 
Zr 0. 005 ~0.2 = = 
硫酸 试剂 可 用 
盐酸 试剂 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 
磅 酸 试剂 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 
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(3 








) Thermo IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 高 温 合金 基体 元 素 和 共存 元 素 对 分 析 


元 素 Zr 的 光谱 干扰 将 表 22-1 中 的 单一 元 素 光谱 干扰 试验 溶液 、 试 剂 空白 溶液 在 Thermo IRIS 
Intrepid 开 型 ICP -AES 发 射 光谱 仪 Zr 三 条 分 析 谱 线 波 长 处 进行 图 形 扫 描 ， 积 分 时 间 紫 外 区 10s、 


可 见 光 








区 5s， 获 得 以 分 析 波 长 为 中 心 、 波 长 范围 为 0. 120nm 的 光谱 扫描 图 形 。 将 获得 的 光谱 扫 





描 图 形 进 行 适当 过 加 放大 处 理 ， 进 一 步 研 究 各 基体 元 素 和 共存 元 素 、 试 剂 空白 浴 液 在 分 析 谱 线 
附近 的 光谱 干扰 情况 。 所 研究 的 高 温 合 金 各 牌号 的 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 分 析 元 素 Zr 的 




























































































































































































































































































































































































光谱 干扰 情况 见 表 22-5。 
表 22-5 高 温 合金 中 基体 元 素 、 共 存 元 素 及 试剂 对 Zr 元 素 的 光谱 干扰 (Thermo IRIS 型 仪器 ) 
元 来 /试剂 Co Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 〈%% ) 339. 198 343. 823 349. 621 
Al 0.05 ~7 可 用 可 用 可 用 
B 0.005 ~0.2 可 用 可 用 可 用 
Ca 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Ce 339. 190 光谱 干 Ce 343. 805 光谱 干 ee ee 、 | 
Bs 扰 ，Ce 0. 01 以 下 可 用 扰 ，Ce 0.01 以 下 可 用 ek 
Ce 0. 001 以 下 可 
Co 343. 841 光谱 干 Co 349. 574 、349. 668 
Co 0.1~16 可 用 扰 ，Co 0.1 以 下 光谱 干扰 ，Co 0.1 以 
可 用 下 可 用 
Cr 343. 813 光谱 干扰 
Cr 0.1~27 可 用 严重 ,Cr 0.01 以 下 可 用 
可 用 
Cu 0.01~1 可 用 可 用 可 用 
Fe 339. 205 、339. 236 Fe 343. 831 、343. 793 Fe 349. 630 、349. 609 
Fe 和 光谱 干扰 ，Fe 0.1 以 光谱 干扰 ， Fe0.1 以 光谱 干扰 ，Fe 0.1 以 
下 可 用 ，Fe 基 匹 配 可 用 下 可 用 
Hf 0.01 ~5 可 用 可 用 可 用 
Mg 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Mn 343. 845 光谱 干 Mn 349. 648 、349. 588 
Mn 0.01 ~15 可 用 扰 ，Mn 0.1 以 下 光谱 干扰 ，Mn 0.1 以 下 
可 用 可 用 
Mo 339. 188 光谱 干 Mo 349. 609 光谱 干 
Mo 0.1~12 、 es 可 用 
扰 ，Mo 0.1 以 下 可 用 扰 ，Mo 0.5 以 下 硬 
a Dg 0 轩 intl Nb 343. 840 光谱 干扰 ， Nb 349. 602 光谱 干扰 ， 
Nb 0.01 以 下 可 用 Nb 0. 1 以 下 可 
Nb 0. 1 以 下 可 用 
本 Ni 349. 639 光谱 干扰 ， 
| Ni 343. 829 光谱 干扰 ， 
Ni 基体 可 用 Ni 6 主 训 卫 Ni 0.1 以 下 可 用 ， 
Ni 基 不 可 用 
Si 0.05 ~1 可 用 可 用 可 用 
Ta 343. 841 光谱 干扰 ， Ta 349. 640 光谱 干扰 ， 
Ta 0.05 ~8 可 用 
Ta 0.1 以 下 可 用 Ta 0. 1 以 下 可 
时 各 背景 干扰 小 ，Ti 0. 1 背景 干扰 小 ，Ti 0. 1 背景 干扰 小 ，Ti 0. 1 
以 下 可 用 以 下 可 用 以 下 可 
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( 续 ) 
元 素 / 试 放 be Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
范围 (%) 339. 198 343. 823 349. 621 
V 349. 628 光谱 干扰 ， 
V 0.05 ~5 可 用 可 用 V 0.1 以 下 可 用 
W 343. 821 光谱 干扰 ， 
. 0 四 W0.1 以 下 可 用 人 
Be 可 用 Y 343. 808 光谱 干扰 严重 ， | Y 349. 612 光谱 干扰 严重 ， 
Y0.01 以 下 可 用 Y 不 可 用 
Zn 0.01 ~0.1 可 用 可 用 可 用 
Zr 0.005 ~0.2 一 一 一 
硫酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
盐酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
硝酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
氧气 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
磷酸 试 章 可 用 可 用 可 用 
酒石酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
柠檬 酸 试剂 可 用 可 用 可 用 
(4) 各 仪器 对 Zr 元素 的 光谱 干扰 研究 小 结 将 表 22-2 ~ 表 22-5 中 各 型 号 仪器 的 光谱 干扰 








情况 进行 总 结 ， 并 结合 高 温 合金 中 共存 元 素 的 最 高 含量 ， 归 纳 出 高 温 合 金 中 Zr 元 素 各 分 析 谱 线 
的 光谱 干扰 结论 ， 结 果 见 表 22-6。 
表 22-6 各 仪器 对 Zr 元 素 的 光谱 干扰 研究 小 结 





































































































Zr 元 素 的 分 析 谱 线 /nm 
仪器 
339. 198 343. 823 349. 621 
HJY ACTIVA 可 可 可 用 

PE OPTIMA 可 可 无 此 线 

Co 0.1 以 下 可 用 ， Co 0.1 以 下 可 用 ，Ni 0.1 
Fe 0.1 以 下 可 用 ，Fe 基 ? 下 本 用 二 

Thermo IRIS 交配 Cr 0.01、 Fe0.1、 Nb 0.01 以 下 可 用 ，Ni 基 不 可 用 ， 
| 以 下 可 用 Fe 0. 1 以 下 可 用 ，Y 不 可 





















































由 表 22-6 可 以 看 出 ， 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 谱 线 Zr 339. 198nm 的 光谱 干扰 较 
小 ， 因 此 应 采用 Zr 339. 198nm 进行 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 妆 元素 的 测量 。 

HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP-AES 发 射 光 谱 仪 比 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光谱 
仪 分 辩 能 力 更 强 ， 且 与 HJY 公司 ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 相同 ， 在 160 ~ 450nm 范围 分 
辩 率 一 致 ， 因 此 适用 于 HJY ACTIVA 仪器 的 谱 线 均 适 用 于 HJY ULTIMA IC 型 仪器 。 


22.2.2 高 温 合 金 三 种 溶解 方法 数据 对 比 
1. 测试 溶液 的 配制 
(1) 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 


盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 停 止 后 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 洲 液 (200gL) ， 低 温 加 热 ， 
溶解 完全 后 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL)， 用 
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水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 如 有 沉淀 应 干 过 渡 。 

(2) 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0.100 0g 高 温 合 金 样 品 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 
盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ,溶解 停止 后 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 加 热 至 崩 
硫酸 烟 ， 分 3 次 加 入 5mL 硝酸 破坏 碳化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 加 入 40mL 水 ， 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷 
却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2.00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶 解法 测试 溶液 配制 ” 称 取 0. 100 0g 高 温 合金 样品 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 洲 解 ， 深 解 完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、10mL 柠檬 
酸 溶 液 (200g/L) ， 室 温 放 置 2h， 移 入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶 
液 (0.2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

2. 工作 曲线 系列 溶液 的 配制 

(1) 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 王 水 溶解 法 测试 溶液 配制 方式 平行 处 理 5 份 空 
白 溶 液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 AA、Co、Cu、Fe、Mo、Zr 元 
素 标准 溶液 和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 22-7 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓 
度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

(2) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 硫酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 理 5 
份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al、Co、Cu、Fe、Mo、 
Zr 元素 标准 溶液 和 镍 基体 浴 液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 22-7 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 
溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 氧气 酸 溶解 法 工作 曲线 系列 溶液 配制 ” 按 毛 氢 酸 溶解 法 测试 溶液 配制 所 述 方式 平行 处 
理 5 份 空白 溶液 ， 转 入 5 个 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ,分 别 在 容量 瓶 中 加 入 适量 Al1、Co、Cnu、 
Fe、Mo、Zr 元 素 标 准 溶液 和 镍 基体 溶液 ， 使 容量 瓶 中 分 析 元 素 的 含量 同 表 22-7 ( 按 元 素 含量 为 
100% 时 溶液 浓度 为 1. 00mg/mL 计算 ) ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

表 22-7 三 种 溶解 法 工作 曲线 中 Al、Co、Cu、Fe、Mo、Zr、Ni 元 素 的 含量 













































































































































































测试 溶液 编号 Al (%) Co (%) Cu (%) Fe (%) Mo (%) Zr (%) Ni (%) 
S1 -Zr 0 0 0 0 0 0 30 
S2 -Zr 0. 05 0. 10 0.01 0. 05 0. 10 0. 005 30 
S3 -Zr 0. 20 1.00 0. 05 0. 20 1.00 0.02 40 
S4 -Zr 2. 00 5. 00 0. 10 2. 00 5.00 0. 05 40 
S5 -Zr 7. 00 12. 00 0.50 10.00 12. 00 0. 20 30 
3. 测量 


(1) 工作 条 件 

仪器 : HJY ACTIVA 型 ICP - AES 发 射 光 谱 仪 。 

谱 线 : Zr 339. 198nm。 

积分 时 间 : 2s。 

(2) 于 水 浴 解 法 工作 曲线 测量 王 水 洲 解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ”用 王 水 溶解 法 工作 曲线 系列 
溶液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ,测量 王 水 溶解 法 测试 溶液 中 的 Zr 元素， 分析 结果 见 表 22- 8。 






































(3) 硫酸 溶解 法 工作 曲线 测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 
容 液 在 上 述 工作 条 件 下 建立 工作 


列 济 




















由 于 用 硫酸 溶解 铁 镍 基 样 品 时 ， 样 
酸 溶解 样品 时 不 适宜 测定 Zr 元 素 。 





(4) 所 


曲线 系列 溶液 ， 在 上 述 








析 结 果 见 表 22-8。 


氨 氟 酸 溶解 法 工作 曲线 测 
工作 条 件 下 建立 工作 








由 线 ， 





时 .上 千 # 


Re 
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用 硫酸 溶解 法 工作 曲线 系 

测量 硫酸 溶解 法 测试 溶液 中 的 Zr 元素。 研究 结果 表明 ， 

品 中 需要 加 入 一 定 的 磷酸 ， 而 磷酸 和 Zr 形成 沉淀 ， 因 此 用 硫 
量 氧 氟 酸 溶解 法 测试 溶液 中 分 析 元 素 ， 用 氢 氟 酸 溶解 法 工作 
FE 有 曲线， 测量 氧 氟 酸 洲 解 法 测试 溶液 中 的 Zr 元素， 分 


表 22-8 两 种 溶解 法 在 Zr 339. 198nm 处 测定 Zr 元 素数 据 比 较 



























































oe eh 标准 值 王 水 溶解 方法 测 氧 氟 酸 溶解 方法 
测试 溶液 编号 标准 物质 编号 合金 牌号 i 
(%) 量 值 (%) 测量 值 (% ) 
A2 -2 
D133 GH4033 本 0. 001 ,0. 001 0.000 5, 0.0006 
GH33 
A5 -2 
D134 GH2036 0. 000 4,0. 001 0.000 2, 0.000 1 
GH36 
A8 -1 
D135 GH3039 0. 001 ,0. 001 0. 000 9，0.000 7 
H39 
A42 
D139 GHI105 0. 145 0. 163 ，0. 163 0. 165 0. 164 
H105 
A35 
D143 GH4169 0. 029 0.031, 0.029 0. 036 ，0. 037 
H169 
A43 0. 000 7，0. 000 6， 
D144 GH4220 一 0. 001 ,0. 001 
H220 0. 000 3 ，0. 000 3 
第 20 号 高 温 
D145 GH2302 0.014 0.017,0.017 0.017, 0.018 
合金 GH302 
151 -2 
D172 GH49 镍 基 GH4049 一 0. 006 ，0. 006 0. 006 ，0. 006 
高 温 合金 
157 
D174 H37 高 温 GH4037 = 0. 001 ,0. 001 0.000 7，0. 000 7 
合金 617 
160 
D177 H44 高 温 GH3044 = 0.001, 0.01 未 检 出 ， 未 检 出 
合金 868 
205 
D219 铁 镍 基 高 温 GH1140 一 0. 001 ,0. 001 0. 000 4，0. 000 3 
合金 GH140 
215 
D226 铁 镍 基 高 温 GH1035 = 0. 000 4,0. 001 0. 000 2 ,0. 000 2 
合金 GH35 -1 
6925 
D245 GH3030 = 0. 001 ,0. 001 0. 000 3 ，0. 000 3 
GH30 
6952 
D257 GH3128 0. 05 0. 054 ，0. 054 0. 058 ，0. 056 
GH128 
67 -10 
D317 - K403 0.095 | 0.104, 0.105, 0.103 0. 102, 0. 105 
K3 锦 铬 钴 钢 
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( 续 ) 
ey Ni 标准 值 王 水 溶解 方法 测 氧气 酸 溶解 方法 
测试 溶液 编号 标准 物质 编号 合金 牌号 

(% ) 量 值 (% ) 测量 值 (多 ) 
77 -11 
D321 K405 0. 106 0. 113 ，0. 115 0. 113 ，0. 112 
KS -3 
A1021 
D340 CH2132 一 0. 002 ，0. 002 0. 001 ,0. 001 
GH132 -32 -4 
D356 IN738 -1 K438 0.101, 0.0970 0. 100 ，0. 102 
GBW01641 镍 基 
D384 K418B 0. 094 0.097，0. 103 0. 099 ，0. 099 
高 温 合 金 
D400 DZ125 化 学 DZ125 = 0. 001 ,0. 001 0.000 6, 0.0005 
Wt 0. 018 ，0. 018， 
D379 GH4169 化 学 GH4169 0.018 0.017 ，0. 017 
0.018 ，0. 019 
M002 -1 二 M002 一 0. 054 ，0. 056 0. 062 ，0. 061 
030088 一 DZ4 一 0.001，0. 001 0.000 3 ，0. 000 2 
030183 K424 一 0.012 ，0. 012 0.012 ，0. 012 
030622 一 IC6 = 0. 001 ,0. 001 0.000 8, 0.0009 
032725 一 K4002 = 一 0. 043 ，0. 044 0.051 ，0. 051 
034532 一 K418 = 0. 103 ，0. 101 0. 106 ，0. 103 
未 检 出 ， 未 检 出 
036764 一 GH3044 0. 000 3，0. 001 i 
未 检 出 ， 未 检 出 
037103 一 K423 一 0. 001 ,0. 001 0. 001 ,0. 001 
037935 一 DZ22 一 0.019 ，0. 019 0.019 ，0. 018 
038916 一 GH710 一 0.001，0.001 0.0003，0.0003 
038936 一 DD6 < 0. 002 ，0. 001 0.001，0.001 
0. 007 ，0. 007 ， 
040371 一 IC10 一 0. 007 ，0. 007 
0. 007 ，0. 007 
0. 017，0. 017 ， 
040736 一 In713C 一 0.017 ，0. 017 
0.017 ，0. 017 
041670 一 DD3 = 0.001，0.001 0.0003，0.000 2 
041805 一 InCo718 0. 001 ,0. 001 0. 001 ,0. 001 
042471 一 单 唱 合 金 一 0. 004 ，0. 004 0. 003 ，0. 003 
0. 003 ，0. 002 ， 
043409 一 GH742 过 0. 002 ，0. 002 
0. 002 ，0. 002 
0.001，0. 000 4 
044823 = RC26 = 0. 000 3 ,0. 000 2， 未 检 出 ， 未 检 出 
0.000 2，0. 000 2 
GHI188 一 GH5188 一 未 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 ， 未 检 出 
GH1140 一 GH1140 一 0.000 3，0.000 3 0.0003，0.0000 
0. 352 ，0. 350 ， 
0608219 二 M509 on. 0. 009 ，0. 010 
0. 348 ，0. 348 
0609202 一 K417 一 0.075 ，0. 076 0. 074 ，0. 077 
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( 续 ) 
Co re 标准 值 王 水 溶解 方法 测 氧 氟 酸 溶解 方法 
测试 溶液 编号 标准 物质 编号 合金 牌号 全 i 
(%) 量 值 (%) 测量 值 (% ) 
0610072 = GH710 一 0. 044 ，0. 044 0. 044 ，0. 043 
0612131 = GH720Li = 0.031, 0.031 0.031, 0.030 
0. 002，0. 001 ， 
0613263 一 DD402 0. 002 ，0. 002 
0. 001 ,0. 001 
0. 001，0. 001 ， 
0613955 焊丝 HGH3113 一 0. 001, 0. 001 
0. 001, 0. 001 























由 表 22-8 可 以 看 出 ， 王 水 溶解 法 和 氧气 酸 溶解 法 两 种 溶解 法 测 得 的 Zr 元 素 的 含量 基本 一 
致 ， 且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 说 明 这 两 种 溶解 法 均 可 以 测量 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 的 
Zr 元 素 的 含量 。 
22.2.3 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 猪 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 (测量 范围 0.01% ~0. 20% ) 
1. 工作 条 件 
在 HJY 公司 ULTIMA IC 型 ICP -AES 发 射 光 谱 仪 、PE 公司 OPTIMA3300 型 ICP - AES 发 射 
光谱 仪 和 Thermo 公司 IRIS Intrepid 本 型 ICP - AES 发 射 光谱 仪 三 台 仪 器 上 进行 分 析 方 法 的 线性 试 
验 、 精 密度 和 准确 度 试验 ， 不 同 仪器 的 工作 条 件 见 表 22-9。 






































































































































表 22-9 三 台 仪 器 的 工作 条 件 对 比 

仪器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA 3300 Thermo IRIS 

高 频 功 率 /W 1 050 1 300 1 150 

炬 管 位 置 垂 水 平 垂直 
观测 方式 垂 垂直 垂直 

冷却 气流 量 /(L/min) 15 15 12 
辅助 气流 量 /( L/min) 1.0 0.5 1.0 
雾 化 气流 量 或 压力 /( L/min) 0.8 0.8 25. 0lbf/in? 
谱 线 /nm 339. 198 339. 198 339. 198 
积分 方式 峰 高 积 4 面积 积 面积 积 4 
积分 时 间 /s 2 自动 , 1 ~5 可 见 光 区 5 




















2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 7 个 100mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 分 析 元 素 标 准 浴 液 和 其 他 共存 元 素 ， 使 容量 瓶 中 
Zr 元 素 的 含量 同 表 22-10 ( 按 元 素 含量 为 100% 时 溶液 浓度 为 1.00mg/mL 计算 ) ， 加 入 按 下 面 测 
试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 


























表 22-10 工作 曲线 系列 溶液 中 各 元 素 含 量 
工作 曲线 系列 溶液 含量 (% ) 





分 析 元 素 
































S0 Sl 2 S3 S4 S5 S6 
Ta 0.00 0.05 0. 10 0. 50 1. 00 4. 00 8. 00 
Zr 0.00 0. 005 0. 01 0. 05 0. 10 0. 15 0. 20 
Ni 60 60 60 60 60 60 60 
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3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 22-12 ~ 表 
22-14) 各 0. 100 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 
溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 入 1. SmL 氧气 酸 和 2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 溶 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 勾 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 22-11。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.005% ~ 0.20% 间 的 测量 的 Zr 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 
满足 测量 要 求 。 




















































































































表 22-11 各 仪器 分 析 Zr 元 素 工 作曲 线 线 性 试验 相关 系数 


分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 





Zr 339. 198 0.999 95 0. 999 91 0. 999 93 


用 工作 基线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Zr 元 素 , 分 析 结 果 见 表 22-12 ~ 表 
22-14。 

















表 22-12 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试验 


















































标准 值 / Zr 339. 198nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 加 入 全 于 区 入 ee ee 
平均 值 | RSD | 回收 值 | 回收 率 
编号 ”| 编号 | 牌号 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) | (%) | (%) 
GH4169 0.016 8, 0.017 3, 0.017 0，0.016 7， 
D379 、 |GH4169 | 0.018 0.0170| 1.11 = 一 
化学 0.017, 0.017, 0.017 
GH4169 0. 008 3, 0.008 6, 0.008 1, 0.009 0， 
D379 ~0. 05g 、 | GH4169 | 0.009 0.008 6| 4.03 = 一 
化 学 0.008 7, 0.0089 
GH4169 0. 018 0.027 3, 0. 028 0，0.027 3，0. 027 2 ， 
D379 +1 、 | GH4169 0.0275| 1.17 |10.010 5| 105 
化 学 +0.01 0.027 5 
DZ125 0. 000 S，0. 000 4，0. 000 6，0. 000 5， 
D400 和 DZ125 站 0.000 5| 17. 43 一 一 
化 学 0. 000 4 
DZ125 0. 005 3, 0.005 4，0.005 6, 0.005 5， 
D400 +1 、 DZ125 | +0.005 0.005 4| 2.16 |0.0049| 98.0 
化 学 0.005 4，0.005 3 
77=11 
D319 ee K405 | 0.186 0.184, 0.182, 0.181, 0.185 0. 183 | 1.00 一 一 
A34 
D142 H167 | 0.031 0.036, 0.036, 0.036, 0.036 0.036 | 0.0 = 一 
H167 
GBWO 
1641 0. 090，0. 089，0. 091，0. 092 ，0. 091 ， 
D384 | K418B | 0.094 0.091 | 1.14 一 一 
镍 基 高 0. 091 
温 合 金 
67 -10 
D317 K3 镍 铬 | K403 | 0.095 0. 097，0. 098 ，0. 096 ，0. 096 0. 097 | 0.99 二 一 
销 钢 








































































































( 续 ) 
ee WW 标准 值 / Zr 339. 198nm 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 加 入 值 z 隐 人 pe 
平均 值 | RSD 可 收 值 | 回收 率 
编号 编号 牌号 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) | (%) | (%) 
GBWO 
1624 耐 热 
D386 es 0. 001, 0.001, 0.001, 0.001 0.001 | 0.0 = 二 
耐 热 合金 
合金 
第 20 号 
D145 高 温 合 | GH2302 | 0.014 0.017, 0.017, 0.017, 0.017 0.017 | 0.0 一 一 
金 GH302 
79 二 世 0.017, 0.018, 0.017, 0.018, 0.017, 
D323 K405 | 0.017 0.018 | 3.13 一 一 
K5 -5 0. 018 
204 
GH153 0. 056 ，0. 058 ，0. 057 ，0. 059 ，0. 058 ， 
D147 ~ | GH2153 | 0.061 0.058 | 1.79 一 一 
镍 基 高 0. 058 
204 
GH153 
D147 ~ | GH2153 | 0.122 0.115, 0.115, 0.115, 0.116 0.115 | 0.43 一 一 
镍 基 高 
温 合金 
6951 
D256 GH3128 | 0.018 0.018, 0.018, 0.018, 0.018 0.018 | 0.0 一 一 
GH128 
77 -11 
D321 基因 K405 | 0. 106 0. 100, 0. 101，0. 104 ，0. 103 0. 102 | 1.79 
77 -11 0. 106 + | 0.200, 0.193, 0.195, 0.192, 0.204, 
D321 +1 K405 0.200 | 2.73 | 98.0 | 98.0 
K5 -3 0.10 0. 202, 0. 204 ，0. 206 
0. 052 ，0. 053 ，0. 052 ，0. 052 ，0. 053 ， 
M002 -2 二 M002 二 0. 053 | 1.55 一 一 
0. 054 
0. 089 ，0. 087，0. 089 ，0. 089 ，0. 087 ， 
M002 -3 二 M002 = 0.088 | 1.12 一 : 一 
0. 088 
新 单 唱 0. 003 ，0. 003 ，0. 003 ，0. 003 ，0. 002 ， 
042469 一 一 0.003 | 13.23 | 一 es 
合金 0. 003 ，0. 003 
0. 001, 0. 001，0. 002 ，0. 002 ，0. 002 ， 
038935 一 DD6 一 0.002 | 28.46 | 一 一 
0.002，0. 002 
0. 046 ，0. 046 ，0. 049 ，0. 049 ，0. 057 ， 
032725 一 K4002 二 0. 050 | 9.20 一 一 
0. 055 
0.016, 0.016, 0.016, 0.016, 0.016, 
040736 In713C 一 0. 016 0 一 一 
0.016 
0. 328 ，0.326，0.337，0. 342 ，0. 302 ， 
0608219 = M509 0.327 | 4.22 一 一 
0. 327 
0. 042 ，0. 042 ，0. 042 ，0. 042 ，0. 042 ， 
0610072 二 GH710 一 0. 042 | 0.98 一 一 














0. 041 
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( 续 ) 
pn 加 标准 值 / Zr 339. 198nm 
测试 溶液 | 标准 物质 | 合金 | 人 从 RE 
平 捧 RSD 上 | 回收 变 
编号 编号 牌号 测量 值 (% ) 
(%) (%) | (%) | (%) | (%) 
0. 098 ，0. 098 ，0. 099 ，0. 098 ，0. 099， 
041609 一 DD3 四 0. 096 0. 56 人 = 
0.099 
0. 030 ，0. 030 ，0. 029 ，0. 030 ，0. 030， 
0612131 一 GH720L1 一 0. 030 1. 37 = 一 = 一 
0. 030 
0. 070, ，0. 070 ，0. 069 ，0. 070 ，0. 070 ， 
0609202 一 K417 一 0. 070 0. 74 一 一 
0. 069 
040862 一 |FcH% | 一 0. 038，0. 038 ，0. 038 ，0. 038 0.038 | 0 一 一 
Ni 基 0.024，0.028，0.027，0. 027，0. 028 ， 
040733 一 一 0. 027 5.74 一 一 
合金 0. 028 
0.009，0.012，0.012，0.011，0.012， 
041276 3 FRC26y 3 0.011 | 10.69 3 
0. 012 
0.007，0.008，0.007，0. 008 ，0. 007 ， 
040371 = IC10 = 0 008 0. 008 7.30 = = 





























由 表 22-12 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 
Zr 元 素 含量 范围 在 0.005% ~0.01% 时， 回收 率 范围 为 98.0% ~ 105% ，RSD 小 于 10.69% ; 当 Zr 
元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0. 20% 时 ， 回 收 率 范 围 为 98.0% ，RSD 小 于 9.2% 。 由 准确 度 和 精密 度 
数据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.20% 的 Zr 元素。 

表 22-13 PE OPTIMA 型 仪器 测量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试验 





















































Zr 339. 197nm 
测试 溶 | 标准 物 | 合金 “| 标准 值 /加 ee 
i 平均 值 | RSD 
液 编号 | 质 编号 | 牌号 ”| 入 值 (%) 测量 值 (%) 
(%) (%) 
GH4169 
D379 、 GH4169 0.018 0.018, 0.018, 0.018, 0.018, 0.018, 0.018 0. 018 0. 0 
化 学 
D379 — GH4169 
、 GH4169 0. 009 0. 007 ，0. 008 ，0. 007 ，0. 008 ，0. 009 ，0. 009 0.008 | 11. 12 
0.05g 化 学 
7 0.178, 0.169, 0.174, 0.181, 0.179, 0.180, 0.178, 
D319 K405 0. 186 1.178 1.97 
KS5—1 0. 178 ，0. 179 ，0. 179 
A34 0.031, 0.031, 0.032, 0.031, 0.035, 0.035, 0.035, 
D142 H167 0.031 0.033 5. 84 
H167 0. 034 
GBWO1641 
D384 镍 基 高 K418B 0. 094 0.090, 0.092, 0.093, 0.090, 0.092, 0.091, 0.093 0. 092 1.38 
温 合金 
67 -10 
0. 091 ，0. 092 ，0. 092 ，0. 094 ，0. 092 ，0. 093 ，0. 091 ， 
D317 K3 锦 铬 下 403 0. 095 0d 0 0 0. 092 1.05 
钴 钢 人 
第 20 号 
D145 ”| 高温 合金 | GH2302 | 0.014 | 0.016, 0.017, 0.017, 0.015, 0.015, 0.015, 0.015 | 0.016 | 6.05 
GH302 





























































































































( 续 ) 
Zr 339. 197nm 
测试 溶 | 标准 物 合金 “| 标准 值 /加 人 
平均 值 | RSD 
液 编号 质 编号 牌号 ”| 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) 
77-=11 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 
D323 K405 0.017 0.017 | 0.0 
K5 -5 0.017 
204 
GH153 
D147 ~ | GH2153 0.061 0.059, 0.059, 0.059, 0.058, 0.058, 0.060 0.059 | 1.28 
镍 基 高 
温 合金 
204 
GH153 
D147 ~ | GH2153 0. 122 0. 126, 0. 127, 0. 126, 0. 126 0.126 | 0.40 
镍 基 高 
温 合 金 
6951 0. 028 ，0. 0280. 028 ，0. 028 ，0. 028 ，0. 028 ，0. 028 ， 
D256 CH3128 0.018 0.028 | 0.0 
GH128 0. 028 ，0. 028 
77 -11 
D321 K405 0. 106 0. 108, 0. 109, 0. 105 0. 109 0.108 | 1.76 
0. 221 
TTT1 0.106+ | 0.219, 0.212, 0.225, 0.218, 0.221, 0.223, 0.221, 
D321 +1 K405 回收 率 | 2. 01 
K5 -3 0.10 0. 226 
113.0 
新 单 唱 
042469 = 三 0. 002 ，0. 002 ，0. 002 ，0. 002 0.002 | 0.0 
合金 
032725 一 K4002 一 0. 047，0. 056 ，0. 046 ，0. 050 0.050 | 9.05 
0.016, 0.015, 0.015, 0.015, 0.015, 0.015, 0.015, 
040736 2 In713C 一 0.015 | 2.90 
0. 016，0. 015 
0.310, 0.305, 0.318, 0.300, 0.319, 0.319, 0.313, 
0608219 M509 一 0.311 | 2.49 
0. 302 
0610072 二 GH710 一 0. 041，0. 040，0. 042 ，0. 042 0.041 | 2.32 
0. 030，0. 029，0. 031 ，0. 030 ，0. 030 ，0. 031 ，0. 030 ， 
0613121 一 GH720Li 0.030 | 2.34 
0. 031 
0609202 = K417 = 0.068, 0.068, 0.069, 0.066, 0.067, 0.067, 0.070 | 0.068 | 1.98 
040862 = FGH96 = 0. 040 ,0. 039，0. 040 ，0. 040 0.040 | 1.26 
040733 一 Ni 基 合 金 一 0.024, 0.025, 0.025, 0.025, 0.025 0.025 | 1.80 
0.011, 0.009, 0.009, 0.009, 0.009, 0.010, 0.009, 
041276 = RC26y = 0.009 | 7.94 
0. 009 
040371 = IC10 3 0.007, 0. 007, 0. 007，0. 007，0. 007 ，0. 008 0.007 | 5.70 
M002 -2 一 M002 一 0.047, 0.045, 0.047, 0.045, 0.048 0.046 | 2.89 
041694 = K418C 一 0. 094 ，0. 096 ，0. 091，0. 094 ，0. 092 ，0. 095 0.094 | 2.00 





由 表 22-13 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元素， 对 于 高 温 合金 标 准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 
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Zr 元 素 含量 范围 在 0.01% ~0.20% 时 ， 回收 率 范 围 为 113. 0% ，RSD 小 于 9. 05% 。 由 准确 度 和 精 
密度 数据 可 知 ， 可 以 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.20% 的 Zr 元 素 。 
表 22-14 Thermo IRIS 型 仪器 测量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试验 
Zr 339. 198nm 
平均 值 ，RSD | 回收 值 | 回收 率 

















测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 “| 标准 值 /加 
































编号 编号 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) | (%) |(%) 
GH4169 0.019, 0.019, 0.008, 0.019, 0.020, 
D379 、 GH4169 | 0.018 0.019 | 3.86 | 一 一 
化 学 0.018, 0.020, 0.019, 0.019, 0.020 
GH4169 0. 008 ，0. 008 ，0. 008 ，0. 008 ，0. 008 ， 
D379 -0.05g 、 GH4169 | 0.009 0.008 | 5.61 | 一 一 
化 学 0. 008 ,0. 009，0. 009 
GH4169 0.018 0.018, 0.018, 0.018, 0.018, 0.018, 
D379 +1 、 GH4169 0.018 | 一 |0.010 | 100.0 
化 学 +0.01 0.018 
77 -11 0.185, 0.187, 0.186, 0.182, 0.183, 
D319 K405 0. 186 0.184 | 1.23 | 一 二 
K5 -1 0.183，0. 180，0. 184 
A34 0. 032 ，0. 032 ，0. 033 ，0. 032 ，0. 036 ， 
D142 H167 0.031 0.034 | 5.34 | 一 一 
H167 0.036, 0.035, 0.035 
GBWO 
1641 0.099, 0. 101, 0.099, 0.093, 0.094, 
D384 | K418B 0. 094 0.096 | 3.13 | 一 一 
镍 基 高 0.097, 0.094, 0.094 
温 合金 
67 -10 


0. 092 ，0. 094 ，0. 092 ，0. 094 ，0. 094 ， 
D317 K3 钊 铬 | K403 0. 095 0. 094 | 1.44 一 一 
0. 094 ，0. 096 ，0. 095 
销 钢 








第 20 号 

0.014, 0.014, 0.015, 0.015, 0.014, 

D145 高 温 合 | GH2302 | 0.014 0.015 | 5.61 | 一 | 一 
0.015，0.016，0. 016 


























金 CH302 
77 -11 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 
D323 K405 0.017 0.017 | 0.0 = = 
K5 -5 0.017, 0.017, 0.017 
204 
GH153 0. 058 ，0. 060 ，0. 057 ，0. 060 ，0. 057 ， 
D147 | GH2153 | 0.061 0.058 | 2.36 | 一 四 
镍 基 高 0. 059 
温 合金 
204 
GH153 
D147 | GH2153 | 0.122 0.120, 0.118, 0.119, 0.121 0.120 | 1.08 | 一 一 
镍 基 高 
温 合金 
6951 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 0.017, 
D256 GH3128 | 0.018 0.017 | 2.10 | 一 
GH128 0.017, 0.017, 0.016 
77 -11 
D321 记 K405 0. 106 0. 103，0. 104，0. 101, 0.102 0.108 | 1.76 | 一 E 
77 -11 0.106+ | 0.213, 0.210, 0.210, 0.211, 0.205, 
D321 +1 K405 0.221 | 2.01 |0.113 |113.0 


























KS —3 0.10 0. 199, 0.209, ，0. 203 




































































( 续 ) 
0 ee < Zr 339. 198nm 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 ”| 标准 值 /加 二 
FE 共 RSD | 区 可 收 率 
编号 编号 牌号 ”| 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) | (%) |(%) 
M002 -1 二 M002 一 0.056，0. 060 0.058 | 4.88 | 一 一 
0. 055 ，0. 054 ，0. 056 ，0. 055 ，0. 056 ， 
M002 -2 三 MO02 全 0.055 | 1.63 | 一 一 
0. 054 
0. 090 ，0. 089 ，0. 097 ，0. 091 ，0. 090 ， 
M002 -3 = M002 一 0.092 | 3.15 | 一 二 
0. 092 
新 单 唱 0. 028 ，0. 029 ，0. 030 ，0. 027 ，0. 027 ， 
042469 一 一 0.028 | 4.15 | 一 E 
合金 0. 028 
0.0007，0.000 8，0.001 0, 0.001 1, 
038935 一 DD6 一 0.0009| 一 一 一 
0. 000 9，0. 000 9，0. 000 8 
0. 047 ，0. 049 ，0. 050 ，0. 050 ，0. 051 ， 
032725 下 K4002 一 0.050 | 2.65 | 一 一 
0.051, 0.050, 0.051, 0.051 
0.016, 0.016, 0.016, 0.016, 0.016, 
040736 过 In713C 一 0.016 | 0.0 = 一 
0.016, 0.016, 0.016 
0.068, 0.067, 0.065, 0.066, 0.066, 
0609202 一 K417 一 0.067 | 1.58 | 一 一 
0. 067 
040862 一 FGH96 一 0.038 ，0. 038 ，0. 038 ，0. 039 0.038 | 1.31 | 一 一 
0. 024 ，0. 025 ，0. 026 ，0. 025 ，0. 025 ， 
040733 一 |Ni 基 合金 一 0.025 | 2.53 | 一 一 
0. 025 
0. 010 ，0. 010 ，0. 010 ，0. 010 ，0. 010 
041276 一 RC26y 一 0.010 | 0.0 会 一 
0.010 
0. 006 ，0. 007 ，0. 006 ，0. 007 ，0. 006 ， 
040371 三 IC10 一 0.006 | 8.15 | 一 一 
0. 006 
0. 096 ，0. 095 ，0. 096 ，0. 094 ，0. 094 ， 
041694 二 K418C 一 pg 0.095 | 1.28 | 一 三 



































准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 月 





Zr 元 素 。 



























































由 表 22-14 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元 素 ， 对 于 高 温 合 金 标 准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 
Zr 元 素 含 量 范围 在 0.01% ~0.20% 时 ， 回收 率 范 围 为 100.0% ~ 113.0% ，RSD 小 于 5.61% 。 由 


日 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.01% ~0.20% 的 


由 表 22-12 ~21-14 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0. 015% ~0.20% 的 








羡 元 素 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 
明 可 以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.015% ~0.20% 的 Zr 元 素 的 测定 。 但 是 测定 含量 为 
0.005% 的 Zr 元 泰 时 ， 除 HJY ULTIMA IC 仪器 外 ，PE OPTIMA 仪器 和 Thermo IRIS 仪器 的 数据 


加 入 值 与 回收 值 差异 较 大 ， 认 为 是 仪器 灵敏 度 不 够 导致， 因此 另外 对 





仿 且 3 


沁 星 沁 





围 在 0.005% ~ 


0.02% 的 Zr 元 素 的 分 析 通 过 加 大 称 样 量 、 减 小 稀释 体积 的 方式 进行 了 进一步 的 研究 工作 。 
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6. 分 析 方 法 检 出 限 试验 


























用 工作 曲线 在 三 从 仪器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶液 的 测量 ， 结 果 和 检 出 限 的 计算 见 表 








22-15。 
表 22-15 三 台 仪 器 测量 Zr 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 /nm Zr 339. 198 Zr 339. 197 Zr 339. 198 
DL (% ) 0. 00017 0. 00049 0. 00032 




















由 表 22-15 可 以 看 出 ， 基 体 匹 配 工作 曲线 法 测定 Zr 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.000 49% ， 因 此 
用 此 方法 可 以 测量 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.010% ~0.20% 的 Zr 元 素 。 


22.2.4 不 同型 号 仪器 测定 高 温 合金 中 钳 元 素 分 析 方 法 的 线性 试验 、 精 密度 和 
准确 度 试验 (测量 范围 0. 005% ~0. 020% ) 


1. 工作 条 件 

三 台 仪器 的 工作 条 件 对 比 见 表 22-9。 

2. 工作 曲线 溶液 配制 

分 别 在 7 个 50mL 塑料 容量 瓶 中 加 入 适量 分 析 元 素 标 准 溶液 和 其 他 共存 元 素 ， 使 容量 瓶 中 分 
析 元 素 的 含量 同 表 22-16 ( 按 元 素 含 量 为 100% 时 溶液 浓度 为 4.00mg/mL 计算 )， 加 入 按 下 面 测 
试 溶液 配制 方法 平行 处 理 的 试剂 空白 溶液 ， 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 












































表 22-16 工作 曲线 系列 溶液 中 各 元 素 含 量 











工作 曲线 系列 溶液 含量 (% ) 
元 系 
S0 Sl S2 S3 S4 
Zr 0. 00 0. 005 0.01 0. 15 0. 20 
Ni 60 60 60 60 60 

















3. 测试 溶液 配制 

称 取 多 个 牌号 的 高 温 合 金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 (牌号 和 标准 物质 推荐 值 见 表 22-18) 各 
0. 200 0g 置 于 数 个 150mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、$mL 硝酸 ， 低 温 加 热 溶解 ， 溶 解 
完全 后 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 和 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 ， 洲 解 完全 后 冷却 ， 移 人 数 个 相应 50mL 塑料 容 
量 瓶 ， 容 量 瓶 中 预先 加 入 2. 00mL Y 内 标 溶液 (0. 2mg/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

4. 工作 曲线 线性 试验 
用 工作 曲线 溶液 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 建立 工作 曲线 ， 进 行 工 作曲 线 线性 试验 ， 结 果 见 
表 22-17。 试 验 结果 表明 ， 含 量 范围 在 0.005% ~ 0.02% 间 的 测量 的 Zr 工作 曲线 线性 关系 良好 ， 




























































































满足 测量 要 求 。 
表 22-17 各 仪器 分 析 Zr 元 素 工 作曲 线 线性 试验 相关 系数 
分 析 元 素 分 析 谱 线 /nm HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
Zr 339. 198 0. 99973 0. 99950 0. 999988 


5. 准确 度 、 精 密度 试验 
用 工作 曲线 在 各 仪器 相应 工作 条 件 下 测量 测试 溶液 中 的 Zr 元 素 , 分 析 结 果 见 表 22-18 ~ 表 
22-20。 


























表 22-18 HJY ULTIMA IC 型 仪器 测量 痕 量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试 3 
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ww 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 “| 标准 值 /加 Te 
二 口 口 产 
编号 编号 | 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (% ) 
(%) | (%) | (%) | (%) 
DZ125 
D400 化 学 DZ125 0.001 8, 0.0016, 0.0016 0. 001 7| 6. 92 
DZ125 0.006 7, 0.006 4, 0.006 4, 0.006 6,， 
D400 +1 化 学 DZ125 +0.005 0.006 7,0.006 7 0. 006 6 2.24 ‘0.004 9| 98.0 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 0.018 0.018, 0.017, 0.018 O018 | 427 
GH4169 0.018 0. 027 ，0. 026 ，0. 027 ，0. 0025 ，0. 027 ， 
D379 +2 化 学 GH4169 +0 .01 0 026 0.026 | 3. 10 |0.008 | 80.0 
由 表 22-18 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元素， 对 于 高 温 合 金 标 准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 





Zr 元 素 含 量 范 围 在 0.005% ~0.02% 时 ,回收 率 范围 为 80.0% ~98.0% ，RSD 小 于 3.27%。 由 准 





确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.02% 的 Zr 




















































































































元 素 。 
表 22-19 PE OPTIMA 型 仪器 测量 痕 量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试验 
测试 溶液 “| 标准 物质 | “合金 “| 标准 值 /加 人 ee 
下 其 吾 吉 | 噩 歼 
编号 编号 牌号 | 入 值 (%) 测量 值 (%) 均值 | RSD | 回收 值 | 回收 率 
(%) | (%) | (%) | (%) 
D400 A DZ125 一 未 检 出 ， 检 出 ， 未 检 出 未 检 出 一 
化 学 
D400 +1 DA DZ125 0. 005 人 全 全 仙人 全 人 0. 005 2| 1.64 ‘0.005 2| 104.0 
四 化 学 人 0.005 0, 0.005 1 9 : 
GH4169 
D379 化 学 GH4169 0.018 0.018, 0.017, 0.017 0.017 | 3.33 一 
D379 42 GH4169 CHA169 0.018 0.028 ，0. 029 ，0. 028 ，0. 029 ，0. 029 ， 0.029 | 1.80 |0.012 | 120.0 
化 学 | “ +0.01 0. 029 : : | | 
由 表 22-19 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元素， 对 于 高 温 合金 标准 
物质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 本 一 致 。 当 
六 元 素 含 量 范 围 在 0.005% ~0.02% 时 ， 回 收 率 范围 为 104. 0% ~ 120. 0% ，RSD 小 于 3. 33% 。 由 
准确 度 和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~ 0. 02% 的 
Zr 元 素 。 
表 22-20 Thermo IRIS 型 仪器 测量 痕 量 Zr 的 准确 度 、 精 密度 试验 
测试 溶液 “| 标准 物质 | 合金 “| 标准 值 /加 sh 一 ee 
了 所 0 0 2 条 
编号 编号 | 牌号 | 信 值 (%) 测量 值 (% ) Dm 
(%) | (%) | (%) | (%) 
D400 Do DZ125 0. 000 1，0. 000 1，0. 000 1 0. 000 1 0.0 
化 学 si . . 
DZ125 0. 005 0，0.005 2, 0.005 1, 0.005 3, 
D400 +1 DZ125 +0.005 0. 005 2| 2.72 (0.005 1| 102.0 
化 学 0. 005 4, 0.005 2 
D379 9 GH4169 0.018 0.018, 0.017, 0.017 以. 017 | 3.33 
化 学 | ” . 
GH4169 0.018 0.028 ，0. 028 ，0. 028 ，0. 027 ，0. 027， 
D379 +2 GH4169 0.028 | 1.99 |0.011 | 110.0 
化 学 +0.01 0. 027 
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由 表 22-20 可 以 看 出 ， 用 此 Ni 基体 匹配 的 方法 测量 高 温 合金 中 Zr 元 素 ， 对 于 高 温 合金 标准 物 
质 ， 测 量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 对 于 加 入 回收 试验 ， 回 收 值 与 加 入 值 基本 一 致 。 当 Zr 元 
素 含 量 范围 在 0.005% ~0.02% 时， 回收 率 范围 为 102.0% ~110.0%，RSD 小 于 3.33%。 由 准确 度 
和 精密 度数 据 可 知 ， 可 以 用 基体 匹配 方法 分 析 高 漫 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.02% 的 Zr 元素 。 
由 表 22-18 ~ 表 22-20 可 以 看 出 ， 用 基体 匹配 法 测量 高 温 合 金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.02% 的 
Zr 元素, 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基 本 一 致 ， 加 入 值 与 回收 值 基 本 一 致 ， 精 密度 数据 较 好 ， 说 明 可 
以 用 此 方法 进行 高 温 合金 中 含量 范围 在 0.005% ~0.02% 的 Zr 元 素 的 测定 。 


22.2.5 分 析 方 法 检 出 限 试验 


























































































































用 工作 曲线 在 三 台 仪 器 上 连续 进行 10 次 Ni 基 空 白 溶 液 的 测量 ,测定 的 方法 检 出 限 见 表 22-21。 
表 22-21 三 台 仪 器 测量 Zr 元 素 的 分 析 方 法 检 出 限 
分 析 仪 器 HJY ULTIMA IC PE OPTIMA Thermo IRIS 
分 析 谱 线 Zr 339. 198nm Zr 339. 197nm Zr 339. 198nm 
检 出 限 (DL) (%) 0. 00013 0. 00018 0. 00023 
由 表 22-13 可 以 看 出 基体 匹配 工作 曲线 法 测定 Zr 的 方法 检 出 限 均 小 于 0.000 23% ， 远 低 于 




















高 温 合 金 中 Zr 元 素 最 低 检测 质量 分 数 0.005% 的 十 分 之 一 ， 可 以 用 此 方法 测量 高 温 合 金 中 质量 分 
数 低 至 0.005% 的 Zr 元 素 。 





22.3 小 结 








分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 研究 了 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 
Zr339. 198nm 、Zr343. 823nm 、21349. 621nm 等 三 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 研 究 结 果 表 明 ， 高 温 
合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 Zr339. 198nm 没有 光谱 和 干扰， 可 以 用 2Z1339. 198nm 作为 高 温 合金 中 



























































Zr 元 素 的 分 析 线 。 
研究 了 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氧 氟 酸 洲 解 法 三 种 样品 浴 解 方式 对 高 温 合金 中 Zr 的 影响 ， 











结果 表明 ， 由 于 用 硫酸 溶解 铁 镍 基 样 品 时 ， 样 品 中 需要 加 入 一 定 的 磷酸 ， 而 磷酸 和 Zr 形成 沉 泻 ， 
因此 用 硫酸 溶解 样品 时 不 适宜 测定 Zr 元 素 。 王 水 和 氢 氟 酸 两 种 溶解 法 测 得 的 Zr 数据 基本 一 致 ， 
且 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 说 明 这 两 种 洲 解 法 均 可 以 测量 铁 镍 基 、 镍 基 合 金 中 的 Zr 元素 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 进行 了 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 间 Zr 元 素 基 体 匹 
配 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 系数 均 大 于 0. 999 91 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 

通过 用 合成 涂 液 基体 匹配 工作 曲线 法 在 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 高 温 合金 
标准 物质 和 高 温 合金 样品 中 的 Zr 元素， 测量 值 与 标准 物质 推荐 值 基本 一 致 ， 回 收 值 与 加 入 值 基 
本 一 致 ， 精 密度 数据 很 好 ， 用 此 方法 分 析 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 的 Zr 元 素 ， 准 
确 度 和 精密 度 满足 分 析 要 求 。 

在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 了 方法 检 出 限 ， 当 称 取 0. 1000g 样品 时 ， 方 法 检 
出 限 均 小 于 0.00049% ， 因 此 可 以 测量 高 温 合金 中 质量 分 数 低 至 0.01% 的 Zr 元素 ; 当 称 取 
0. 2000g 样品 时 ， 方 法 检 出 限 均 小 于 0.00023% ， 因 此 可 以 测量 高 温 合 金 中 质量 分 数 低 至 0. 005% 
的 Zr 元素。 

综 上 所 述 ， 用 氧气 酸 溶 解法 溶解 高 温 合 金 样品 后 ， 用 基体 匹配 法 可 以 在 Zr339. 198nm 处 准 
确 、 可 靠 地 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 质量 分 数 在 0.005% ~0.20% 的 Zr 元素。 



















































































第 23 草 


分 析 方 法 复 验 





本 项 目 选择 了 16 个 高 温 合金 样品 在 钢铁 研究 总 院 国 家 钢铁 材料 测试 中 心 (以 下 简称 钢 研 
院 )、 中 航 工业 贵州 黎阳 机 械 厂 冶 金 处 (以 下 简称 歼 阳 冶金 处 ) 以 及 中 航 工 业 北 京 航 空 材料 研究 
院 〈 以 下 简称 航 材 院 ) 对 本 书 分 析 方 法 进行 了 方法 复 验 。 进 行 方 法 复 检 的 高 温 合 金 标准 物质 及 





高 温 合金 样品 见 表 23-1 ， 方 法 复 验 结 明 






































方法 见 表 23-2。 


表 23-1 进行 方法 复 验 的 高 温 合金 标准 物质 及 高 温 合金 样品 
































































































































样 标准 物 
品 | 牌号 质 / 样 标准 物质 编号 分 析 内 容 关键 共存 元 素 含量 (% ) 
号 品 代号 
1 IC10 040371 一 BW. Hf Fe 0.25，Ta 6. 5 
Fe 18.8，Ta <0.01, 
2 | InCo718 | 041805 人 B、 W.、 Nb 
V <0.10 
Ca、Mg， 其 中 Ca 分 别 加 入 0.01% 、 
0. 1% ， 测 定 原 值 和 加 入 回收 值 ，Mg 分 
3 | CNK-79 | 033211 过 二 
别 加 入 0.005% 、0.1% ， 测 定 原 值 和 加 
入 回收 值 
Ca、Mg， 其 中 Ca 分 别 加 入 0.01% 、 
4 IC10 040370 一 0.1% ， 测 定 加 入 回收 值 ，Mg 分 别 加 入 样品 中 可 能 含有 Ta 
0.005% 、0. 1% ， 测 定 加 入 回收 值 
5 | GH3044 | 036764 一 Si W11, Fe7 
DZ125 - 
6 | DZ125 化 DZ125 化 学 标 样 Si、B、Ta Cr Fe <0.1 
7 DD6 038935 < Ta、 Hf、Nb W: 7.44, V <0.10 
8 K002 032725 于 Ta、 Zr W: 10 
Ce、Y,， 其 中 Ce 分 别 加 入 0.01% 、 
0.20% ， 测 定 原 值 和 加 入 回收 值 ，Y 分 
9 | XRC6y 045448 = 人 全 
别 加 入 0.01% 、0.20% ， 测 定 原 值 和 加 
入 回收 值 
Zn 分 别 加 入 0.01% 、0. 10% ， 测 定 加 | Ta 2.5, W 10，Fe<0.2， 
10 | ”Koo2 032723 一 网 
入 回收 值 Cr11，Ni 60 
Zn、Cr、V、Al、Co、 工 、Z、NPb、 
ey > Fe 17, Ta <0.10, Ni 52, 
11 | GH4169 D379 GH4169 化 学 标 样 IW， 其 中 Zn 分 别 加 入 0.01% 、0. 10% ， 人 
r 站 
测定 加 入 回收 值 
157 
12 | GH4037 D174 EL Cr、V C0.44 
H37 高 温 合 金 617 
2 二 
13 | GH4033 D133 Cu Fe、Mn Ta <0.05, Nb <0. 05 
GH33 
67 -10 
14 |  K403 D317 B、Cr、AI、Co、Fe、Mo 、 Ti Zr. W C0.13, Ta<0.10 











K3 锦 铬 钻 钢 
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( 续 ) 
样 标准 物 
品 | 牌号 质 / 样 标准 物质 编号 分 析 内 容 关键 共存 元 素 含量 (% ) 
号 品 代号 
铁 锦 基 206 
15 D220 Cu Mo、 Mn Ta <0.10, Nb: 0.9 
合金 Crl8Ni20Mo2Cu2Nb 
Ca、Mg， 其 中 Ca 分 别 加 入 0.01% 、 
GH4169 - | GH4169 - a bs I 
16 化 化 GH4169 化 学 标 样 “|0.1% ， 测 定 加 入 回收 值 ，Mg 分 别 加 入 一 
0.005% 、0.1% ， 测 定 加 入 回收 值 
表 23-2 方法 复 验 分 析 结 果 
分 析 元 素 分 析 结 果 ( % ) 
慰 准 物 。 | 及 标准 值 航 材 院 
小 { 疆 LA PE 
a 加 入 值 ”| (HJY ULTIMAIIC, PE OPTIMA， 钢 研 院 黎阳 冶金 
号 品 代号 (VARIAN 725 ) (TJA IRIS) 
(%) TJA IRIS)Y 
B 0.0137, 0.0140 (182)® 0.017 3 0.013 
1 IC10 040371 W 4. 902 4. 83 4.96 
Hf 1.428, 1.408, 1.382 1.44 = 
0.005 2, 0.005 1, 0.0054 
B 0.0036 0.005 1 
(182) 
六 InCo718 041805 W 0.097 0.065 2 0. 075 
5.32 (361. 340) 
Nb 5.188, 5.169 一 
5.33 (309. 417) 
Ca 0.005 3, 0.005 0, 0.0043 -= 0.004 6 
0.011 ， 
Ca+0.01 三 和 
回收 率 64.0 
0. 099 ， 
Ca+0.1 一 一 
回收 率 94. 4 
3 | CNK-79 033211 
Mg 0.001 2, 0.001 3, 0.0010 0.001 1 
Mg +0. 005 Wes 
40. a 
: 回收 率 82.0 
Mg +0.1 0.0131 We 
40 : 
. 回收 率 100.9 
Ca 0.007 0，0.0057，0. 005 4 <0.0005 0.0057 
Bo 0 0.010 2， 0.014， 
a+U. 
回收 率 99.7 回收 率 83.0 
Ca+0.1 0.101, 0.102, 0.0987 Ws es 
a+0. ，0. ，0. 
回收 率 109.5 回收 率 92. 3 
4 IC10 040370 
Mg 0. 001 0，0. 002 5， 未 检 出 0.0006 0.001 2 
Ce 0. 005 8， 0. 007 4， 
40. 
可 收 率 104. 0 回收 率 124.0 
ep 0. 099 2，0. 098 6， 0. 110， 0. 10， 
和 后记 
2 0. 099 4 可 收 率 109. 4 回收 率 98. 8 


















































































































































( 续 ) 
= 分 析 疆 果 
区 攻 分 析 元 素 分 析 结 人 (%) 
慰 准 物 。 | 及 标准 值 航 材 院 
小 {HH LA PE 
品 牌号 质 / 样 钢 研 院 黎阳 冶金 处 
机 i 加 入 值 ”| (HJY ULTIMAIIC, PE OPTIMA， 
号 品 代号 可 (VARIAN 725 ) (TJA IRIS ) 
(%) TJA IRIS)Y 
5 GH3044 036764 Si 0.789，0.788 ，0. 785 0.78 一 
Si [0.06]® 一 0. 064 
B [0.017] 0.016 2, 0.016 2 (182) 0.018 4 (182.577) 0. 017 
3.72 (263. 558 ) ， 
6 DZ125 DZ125 -化 | Ta [3.72] 3.776, 3.744, 3.714 4 = 
3.74 (240. 063) 
8. 68 (267. 716) ， 
Cr [8.64] 8. 634，8. 659 ，8. 618 8. 69 
8. 68 (284. 325 ) 
7. 92 (263. 558 ) ， 
Ta 7. 142，7. 054 2 
7.28 (240. 063) 
7 DD6 038935 Hf 0.094, 0. 100, 0. 096 0.0916 二 
1.07 (316. 340), 
Nb 1.016, 1.000, 1.020 = 
1.04 (309.417) 
2.47 (263. 558 ) ， 
Ta 2. 538 ，2. 585 三 
8 K002 032725 2.59 (240. 063) 
Zr 0.050, 0.050, 0.050 0. 0430 0. 013 
Ce 0. 0087 ，0. 0087 ，0. 0087 0. 00823 0. 0081 
Ce+0.01 0.0188 ，0. 0192 Do os Ws 
e+0. . ，0. 
回收 率 97.7 回收 率 109. 0 
pe 0. 206 ， 0. 202 ， 
心 寸 内 = 
回收 率 98. 9 回收 率 97.0 
0. 0036 (360. 074 ) ， 
Y 0. 0029 ，0. 0028 ，0. 0031 0. 0035 
0. 00298 (371.029) 
9 FRC6y 045448 
0.0138 (360.074)， 
回收 率 102. 0; 0.015 ， 
Y+0.01 0. 0131，0. 0140 
0.0134 (371. 029 ) ， 回收 率 115.0 
可 收 率 104. 2 
0. 202 (360. 074) ， 
回收 率 99. 2 ; 0. 231 ， 
Y +0.20 一 
0.202 (371. 029) ， 回收 率 113. 8 
回收 率 99.5 
Zn 0. 0004 ，0. 0032 0. 0007 
0. 0088 ， 
Zn +0.01 0.0106, 0.0134 = 
10 K002 032723 回收 率 81.0 
0. 0976 ， 
Zn+0.10 0. 1068 ，0. 1042 三 
回收 率 96.9 
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( 续 ) 
= 分 析 疆 果 
区 攻 分 析 元 素 分 析 结 人 (%) 
I 慰 准 物 。 | 及 标准 值 航 材 院 
将 于 小 {H 本 已 树叶 
品 牌号 质 / 样 钢 研 院 黎阳 冶金 处 
的 加 入 值 【HJY ULTIMAIC，PE OPTIMA， 几 和 
号 品 代号 (VARIAN 725 ) (TJA IRIS ) 
(%) TJA IRIS)Y 
Zn 0. 0012 ，0. 0034 0. 0030 0. 0023 
Zn+0.01 0.0111，0. 0132 儿 
n+0. ，0. 一 
回收 率 89.0 
0. 104， 
Zn +0.10 0.0970，0. 1045 本 
可 收 率 101.0 
Cr 18. 59 (267. 716) ， 
18. 522 ，18. 463 ，18. 523 18.75 
[18. 59] 18. 60 (284. 325 ) 
0. 16 (292. 401 ) ， 
V [0.16] 0.164, 0.156, 0.160 0.16 
11 GH4169 D379 0.15 (309.3) 
Al [0.42] 0.417，0. 434，0. 417 0. 401 0. 43 
Co [1.03] 1.010, 1.045, 1.052 1.01 1.04 
Ti [0.93] 0.919, 0.931, 0.933 0. 913 0. 92 
2 
0.018, 0.017, 0.017 0. 0129 0. 018 
[0. 018] 
5.24 (316. 340) ， 
Nb [5.09] 5.109, 5.169, 5.102 = 
5.26 (309.417) 
W [0.23] 0.225, 0.224, 0.210 0.212 0. 23 
Cr 14. 00 (267.716), 
i 14.034, 14.000, 13.992 a 14. 03 
12 | GH4037 D174 [4.04] 00 (284. 325) 
0.28 (292. 401 ) ， 
V [0.26] 0.278, 0.255, 0.274 0.26 
0.25 (309.3) 
0. 067，0. 048 ，0. 062 ， 0. 0382 (324. 754) ， 
Cu [0.06] 0. 055 
0. 064 0. 0384 (327. 395) 
Fe 
13 | GH4033 D133 1. 182，1. 268 ，1. 258 1. 26 1. 06 
[1. 225] 
Mn 
0.354, 0.347, 0.350 0. 350 0. 356 
[0. 36] 
0. 0275 (182. 577) ， 
B [0.024] 0.0241 (182) 0. 025 
0.0248 (249.772) 
Cr 10. 66 (267.716), 
10. 896 10. 822, 10. 819 10. 68 
[10. 89] 10. 68 (284. 825 ) 
Al [5. 62 ] 5. 656，5. 608 5.621 5. 54 5. 68 
Co [4.86] 4.914, 4.976, 4. 886 4.94 4.94 
14 K403 D317 Fe [0.19] 0. 180，0. 202 ，0. 197 0. 169 0. 18 
Mo 
4.040, 4.055, 4.100 4.04 4.07 
[4.03] 
Ti [2.75] 2.751, 2.877, 2.789 2.76 2. 84 
Zr 
0. 094，0. 097，0. 092 0. 0980 0. 093 
[0. 095] 
W [5.25] 5.294, 5.269, 5.206 5. 22 5. 20 
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( 续 ) 
= ps 疆 四 
了 攻 分 析 元 素 分 析 结 人 (%) 
人 慰 准 物 。 | 及 标准 值 航 材 院 
小 {HH i LA PE 
品 牌号 质 / 样 研 院 日 冶金 处 
机 的 加 入 值 (HJY ULTIMAIC，PE OPTIMA， 钢 研 院 黎阳 冶金 
号 品 代号 (VARIAN 725 ) (TJA IRIS ) 
(%) TJA IRIS)Y 
1.60 (324.754), 
Cu [1.64] 1. 669，1. 662 1. 65 
1. 60 (327. 395 ) 
铁 镍 基 
15 D220 Mo [1.8] 1.806，1.814，1. 836 1. 82 1.79 
合金 
Mn 
1.034, 0.984, 0.996 0. 971 0. 986 
[0. 99] 
Ca 0. 0056 ，0. 0057 <0. 0005 二 
回收 值 0. 0105 ， 
Ca+0.01 四 
0. 0043 ，0. 0040 可 收 率 100.0 
Ca+0.10 105, 
ES ea 二 记 。 w= = 
GH4169 GH4169 a 回收 率 108.0 
化 化 
Mg 0. 0012 ，0. 0022 ，0. 0009 0. 0005 = 
回收 值 : 0. 0058 ， 
Mg+0.001 
0. 0051 ，0. 0059 ，0. 0055 可 收 率 106. 0 
Mg+0. 10 一 0. 108 回收 率 107. 5 = 
Q@ 括号 内 为 仪器 型 号 。 
@) 括号 内 数据 为 分 析 谱 线 。 


@@) 方 括号 内 数据 为 标准 物质 推荐 值 。 





由 表 23-2 可 以 看 出 ， 钢 铁 研 
处 与 中 航 工 业 北 京 航 空 材料 研究 院 复 验 的 
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国家 钢铁 材料 测试 中 心 、 中 航 工业 贵州 黎阳 机 械 厂 冶 金 
结果 基本 一 致 ， 表 明 本 项 目 研 究 出 的 分 析 高 温 合金 中 


AL、B 、Ca、Ce、Co、Cr、Cu、Fe、H、Mg、Mn、Mo、Nb、S、 Ta Ti、 V、 W、 Y、 Zn、 Zr 等 


21 个 分 析 元 素 的 方法 稳定 、 可 靠 ， 可 以 满足 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 的 分 析 要 求 。 
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Ae ee AI1、B、Ca、Ce、 
Co、Cr、Cu、Fe、H、Mg、Mn、 、Nb、Si、 、V、W、Y、Zn、Zr 等 21 个 分 析 元 素 的 
ER 





和 人 入、 系统 的 通用 ICP - AES 研究 工作 。 
通过 调研 和 资料 查询 ， 统 计 了 常见 的 高 

范 ， 以 及 航空 材料 手册 中 所 列 的 各 牌号 

并 根据 统计 结果 和 中 航 工 业 北京 航空 材料 研 

研究 所 用 的 标准 样品 ， 加 工 相应 高 温 合金 书 
通过 对 国内 外 标准 和 技术 论文 的 调研 及 资料 查询 ， 研 究 了 目前 国内 外 高 温 合金 样品 的 溶解 

方法 ， 并 进行 了 统计 。 通 过 以 上 的 调研 工作 ， 进 行 了 具体 分 析 ， 并 结合 日 常 工作 的 实际 情况 ， 研 

定 了 三 种 主要 的 样品 溶解 方法 ， 即 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氢 氟 酸 溶解 法 。 

分 别 用 三 台电 感 耦合 等 离子 体 发 射 光谱 仪 研究 高 温 合金 中 基体 元 素 和 共存 元 素 对 21 个 分 析 





的 牌号 、 各 牌号 高 温 合金 的 化 学 元 素 技术 规 
化 学 元 素 技术 规范 (统计 结果 见 表 附 录 A) 。 
高 温 合金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 ， 确 定 
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元 素 各 3 ~7 条 分 析 线 的 光谱 干扰 情况 ， 初 步 确定 各 分 析 元 素 的 分 析 谱 线 ， 见 表 24-1。 
表 24-1 高 温 合金 中 分 析 元 素 光谱 线 的 初步 选择 
分 析 元 素 光谱 线 /nm 分 析 元 素 光谱 线 /nm 
Al 394. 401 Mo 202. 030 
B B182 双 线 波长 较 长 的 分 析 线 ，249. 773 Nb 316. 340，313. 079 、309. 418 
Ca 393. 366 Si 251.611 
Ce 413. 380 ，418. 660 Ta 263. 558 ，240. 063 
Co 228.616 Ti 334. 941 
Cr 284. 325, 267.716 V 292. 402 ，309. 311 
Cu 324. 754 ，327. 396 W 207. 911 
Fe 259. 940 于 371. 030 ，360. 073 
Hf 282. 022,264. 141 Zn 206. 200 ，202. 548 
Mg 279. 553 Zr 339. 198 
Mn 257.610 
本 项 目 用 王 水 溶解 法 、 硫 酸 溶解 法 和 氢气 酸 溶解 法 溶解 49 个 不 同 牌 号 的 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 
金 标准 物质 和 高 温 合金 样品 ( 见 表 24-2) ， 分 别 在 ICP - AES 发 射 光谱 仪 上 进行 测量 ,得 到 镍 
革 ， 铁 锦 基 高 温 合金 中 不 同 元 素 使 用 的 深 解 方法 ， 见 表 24_3。 








表 24-2 样品 溶解 方法 研究 中 的 不 同 牌号 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 : 
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标 钢 /样品 编号 合金 牌号 标 钢 /样品 编号 合金 牌号 标 钢 /样品 编号 合金 牌号 
D133 GH4033 D356 DZ38GC 041670 DD3 
D134 GH2036 D384 K418B 041805 InCo718 
D135 GH3039 DZ125 -~H DZ125 042471 单 晶 合金 
D139 GHI105 GH4169-H GH4169 043409 GH742 
D143 GH4169 M002 -1 M002 044823 水 C26 
D144 GH4220 030088 DZ4 GH188 GH188 
D145 GH2302 030183 K424 GH1140 GHI1140 
D172 GH4049 030622 IC6 0608219 M509 
D174 GH4037 032725 K4002 0609202 K417 
D177 GH3044 034532 K418 0610072 GH710 
D219 GH140 036764 GH3044 0612131 GH720Li 
D226 GHI1016 037103 K423 0613263 DD402 
D245 GH3030 037935 DZ22 0613955 焊丝 HGH3113 
D257 GH3128 038916 GH710 D130 K213 
D317 K403 038936 DD6 D352 GH1140 
D321 K405 040371 IC10 
D340 GH2132 040736 In713C 
表 24-3 ”高 温 合金 中 不 同 分 析 元 素 适宜 的 溶解 方法 
分 析 元 素 适宜 的 溶解 方法 
硫酸 溶解 高 温 合 金 样品 时 ,试剂 空 白 溶液 中 有 大 量 的 Al 元 素 ， 因 此 硫酸 溶解 样品 方式 不 适宜 测定 Al 
Al 由 于 高 温 合金 样品 中 王 水 不 能 完全 溶解 AA， 而 HF 溶解 样品 时 可 以 更 完全 地 溶解 Al 元 素 ， 因 此 测定 高 温 
合金 中 Al 元 素 时 应 用 HF 溶解 样品 
硫酸 溶解 高 温 合 金 样品 时 ,试剂 空 白 溶液 中 有 大 量 的 B 元 素 ， 因 此 硫酸 溶解 样品 不 适宜 测定 B 
王 水 和 HF 两 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 B 元 素 
Ce 三 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合 金 中 Ce 元 素 
Co 三 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 Co 元 素 
二 由 于 在 高 温 合金 中 有 碳化 铬 的 存在 ， 这 时 用 硫酸 冒 烟 加 入 硝酸 的 方式 可 以 破坏 碳化 物 ， 使 Cr 完全 溶解 在 
溶液 中 ， 因 此 在 高 温 合 金 中 最 好 用 硫酸 冒 烟 加 入 硝酸 的 溶解 样品 方式 测量 Cr 元 素 
Cu 三 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 的 Cu 元 素 
Fe 三 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 的 Fe 元 素 
车 j HF 酸 溶解 样品 的 分 析 结 果 比 王 水 的 分 析 结果 高 ， 应 该 用 HF 酸 溶解 样品 的 方式 分 析 高 温 合 金 中 的 Hf 
元 素 
Mn 三 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 中 合金 的 Mn 元 素 
ee 王 水 和 HF 两 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 的 Mo 元 素 
但 部 分 牌号 用 硫酸 溶解 样品 方式 得 出 的 Mo 的 数据 稍 偏 低 ， 因 此 不 适 于 高 温 合 金 中 Mo 的 分 析 
二 用 HF 酸 溶解 样品 的 分 析 结 果 与 标准 值 基本 一 致 ，HF 酸 溶解 样品 时 Nb 含量 较 高 ， 因 此 测量 高 温 合金 中 





Nb 





含量 时 ,应 用 了 H 





F 酸 溶解 样品 
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( 续 ) 
分 析 元 素 适宜 的 溶解 方法 
用 硫酸 冒 烟 溶 解 样 品 时 ，Si 会 脱水 ， 因 此 不 能 用 硫酸 冒 烟 的 溶解 样品 方式 进行 Si 的 测量 
Si 王 水 溶解 高 温 合金 时 Si 的 分 析 结 果 比 HF 酸 溶解 高 温 合 金 时 的 结果 低 ， 认 为 用 王 水 溶解 高 温 合金 时 不 能 
使 Si 元 素 完全 溶解 ， 因 此 测量 高 温 合金 中 Si 元素 时 应 用 HF 酸 溶解 样品 
Ta HF 酸 溶 解 样品 Ta 含量 较 高 ， 因 此 测量 高 温 合 金 中 Ta 含量 时 ， 应 用 HF 酸 溶解 样品 
王 水 和 HF 酸 两 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合 金 中 的 二 元 素 
Ti 硫酸 浴 解 样品 测量 标准 物质 中 的 下 元 素 与 标准 值 基本 一 致 ， 但 测量 部 分 牌号 高 温 合金 样品 中 的 Ti 元 素 
时 ， 数 据 明 显 偏 低 ， 不 适 于 测量 高 温 合金 中 Ti 元 素 
可 以 用 这 三 种 溶解 样品 方式 进行 高 温 合金 中 V 的 测定 ， 但 对 于 含量 范围 大 于 1.2% 的 V 元 素 应 尽量 采用 
硫酸 冒 烟 的 方式 溶解 样品 
当 W 含量 较 低 时 (含量 小 于 6% 左右 ) ， 用 三 I W 含量 基 
本 一 致 ， 且 与 标准 物质 的 标准 值 基本 一 致 ， 但 当 W 含量 较 高 (含量 大 于 6% 左右 ) 时 ， 用 HF 溶解 样品 ， 
W 测定 值 与 标准 物质 的 标准 值 基本 一 致 ， 在 样品 中 测 得 的 W 含量 也 较 其 ee 而 用 王 水 和 
硫酸 溶解 部 分 牌号 的 高 温 合金 中 W 的 测定 值 明显 低 于 HF 溶解 样品 方式 。 因 此 ， 测 定 高 温 合金 中 含量 较 高 
的 W 元素 时 ， 应 用 HF 溶解 样品 方式 
王 水 溶解 样品 和 氧 氢 酸 溶解 样品 的 测量 结果 差异 不 大 ， 可 以 用 这 两 种 溶解 样品 方式 进行 高 温 合 金 中 含量 
Zn 为 0.01% ~0.10% Zn 的 测定 
硫酸 溶解 高 温 合 金 样品 时 ， 试 剂 空白 溶液 中 有 大 量 的 Zn 元 素 ， 因 此 硫酸 溶解 样品 不 适宜 测定 Zn 元 素 
由 于 用 硫酸 溶解 高 温 合金 样品 时 ， 样 品 中 需要 加 入 一 定 的 磷酸 ， 而 磷酸 和 Zr 形成 沉淀 ， 因 此 用 硫酸 溶解 
Zr 样品 的 方式 不 适宜 测定 Zr 元 素 
王 水 和 HF 两 种 溶解 样品 方式 均 可 以 准确 测定 高 温 合金 中 的 Zr 元 素 
由 表 24-3 钊 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 不 同 分 析 元 素 适 宜 的 洲 解 方法 ， 结 合 本 项 目 研 究 内 容 ， 








将 本 项 目 研究 的 21 个 分 析 元 素 分 为 不 同 的 溶解 方式 进行 样品 溶解 ， 见 表 24-4。 
表 24-4” 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 不 同 分 析 元 素 采用 的 样品 溶解 方式 


























分 析 元 素 样品 溶解 方式 
Al、 B、 Co Cu, Fe、 Hf、Mn、Mo、 oe 
; 氧气 酸 溶解 法 
Nb Si Ta、 Ti、 W、 Zr 
Ca Ce Mg、 Y、 Zn 王 水 溶解 法 








在 分 析 方 法 研究 中 均 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 对 表 1-1 含量 范围 内 的 各 分 析 元 


Cr、V 


硫酸 冒 烟 溶解 法 











素 进行 了 工作 曲线 线性 试验 ， 线 性 关系 良好 ， 可 以 满足 测量 要 求 。 





各 分 析 方 法 采用 与 标准 物质 的 标准 物质 推荐 值 进行 对 照 、 与 其 他 化 学 分 析 方 法 的 测量 值 对 
照 、 在 高 温 合金 样品 中 进行 加 入 回收 试验 、 与 其 他 分 析 单 位 的 方法 复 验 结果 对 照 等 方法 验证 分 
析 方 法 的 准确 度 。 其 中 前 三 种 方法 准确 度 验证 的 测试 溶液 均 在 三 台电 感 耦 合 等 离子 体 发 射 光 谱 
仪 上 进行 了 测量 。 试 验 结果 表明 ， 三 台 仪器 的 测量 值 基本 一 致 ， 




















值 与 加 入 值 基本 一 致 。 


在 前 三 种 分 析 方 法 准确 度 试验 的 同时 还 进行 了 精密 度 试验 。 试 验 结果 表明 对 于 含量 范围 小 
于 0.01% 的 分 析 元 素 ， 相 对 标准 偏差 小 于 30% ; 对 于 含量 范围 在 0.01% ~0. 1% 的 分 析 元 素 ， 相 
对 标准 偏差 小 于 20% ; 对 于 含量 范围 在 0.1% ~1% 的 分 析 元 素 ， 
含量 范围 在 1% ~5% 的 分 析 元 素 ， 相 对 标准 偏差 小 于 5% ; 对 于 含量 范围 在 5% ~10% 的 分 析 元 
素 ， 相 对 标准 偏差 小 于 2% ; 对 于 含量 范 
































膨大 于 10% 的 分 析 元 素 ， 



































测量 值 与 标准 值 基本 一 致 ， 回 收 


相对 标准 偏差 小 于 10% ; 对 于 


相对 标准 偏差 小 于 1% 。 试 验 


495 

















结果 全 部 满足 高 温 合金 中 化 学 元 素 实际 分 析 需 求 。 

分 析 结果 表明 ， 所 制定 的 方法 简便 ， 测 量 数据 准确 ， 完 全 满足 了 高 温 合金 中 Al、B、Ca、 
Ce、Co、GCr、Cu、Fe、H、Mg、Mn、Mo、Nb、S、 Ta、 Ti、 V、 W、Y、Zn、 Zr 等 21 个 分 析 元 
素 的 分 析 要 求 。 

在 此 项 目的 研究 基础 上 ， 进 行 了 标准 方法 的 起 草 ， 在 钢铁 研究 总 院 测试 中 心 、 中 航 工 业 歼 阳 
机 械 厂 以 及 中 航 工业 北京 航空 材料 研究 院 进行 了 方法 复 验 ， 结 果 表 明 复 验 结果 与 本 项 目 所 用 方 
法 测量 的 结果 基本 一 致 。 

综 上 所 述 ， 本 项 目 研究 思 路 严谨 、 人 研究 内 容 翔 实 ， 研究 的 高 温 合金 牌号 众多 ， 所 分 析 元 素 多 
达 21 个 ， 研 究 的 分 析 元 素 的 含量 范围 较 宽 ， 研 究 方法 准确 、 可 靠 ， 可 以 满足 高 温 合金 中 21 个 化 
学 元 素 的 通用 ICP - AES 的 测定 。 
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高 温 合金 的 化 学 元 素 技术 规范 








































































































表 A-1 变形 高 温 合金 化 学 成 分 (质量 分 数 ) 
合金 牌号 原 牌 号 Ni (% ) | C (9%) |Cr(%) | Co (多 ) W(%) | Mo (%)|Al(%) | Ti(%) B (% ) 
GHI1015 | GH15 |34.0 ~39.0| <0.08 |19.0~22.0 一 |4.80~5.80|2.50~3.20 一 一 <0.010 
GHI1016 | GH16 |32.0~36.0| <0.08 |19.0~22.0 一 |5.00~6.00|2.60~3.30 一 二 <0.010 
GH1035 | GH35 |35.0 ~40.0 |0. 06 ~0. 12 |20.0 ~23.0 一 |2.50~3.50 一 <0.50 |0.70 ~1.20 一 
GH1035A|GH35A| 35. 0 ~40.0 |0.05 ~0. 11 |20.0 ~23.0 一 |2.50~3.50 — |0.20~0.70|0.80~1.30 0.01 
GHI1131 |GH131|25.0 ~30.0| <0.10 |19.0~22.0 — |4.80~6.00|2.80~3.50 二 < <0. 005 
GH1140 |GH140| 35. 0 ~40.0 10.06 ~0.12 |20.0 ~23.0 一 1.40 ~1.80|2.00 ~2.50|0.20 ~0.60|0.70~1.20 二 
GH2036 | GH36 | 7.0 ~9.0 |0.34 ~0.40|11.5~13.5 一 一 1.10 ~1.40 二 <0.12 一 
GH2132 |GH132|24.0~27.0| =<0.08 |13.5~16.0 一 一 1.00~1.50| =<0.40 11.75 ~2.30|0.001 ~0.010 
GH2150 |GH150| 45 ~50 <0.08 |14.0~16.0 — |2.50~3.50|4.50~6.00|0.80~1.30|1.80~2.40| =<0.010 
合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | N(%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P (%) S (%) 
GHI1015 | GHI15 |1.10~1.60| <0.050 一 <0.60 基 <1.50 | Cu<0.25 | <0.020 <0.015 
GHI1016 | GH16 |0.90 ~1.40| <0.050 |0.13~0.25| =<0.60 基 <1. 80 和 。 辣 ”| <0.020 <0.015 
GH1035 | GH35 |1.20 ~1.70| <0.050 一 <0. 80 基 <0.70 三 <0.030 <0.020 
GH1035A|GH35A| ”一 0.05 一 <0. 80 基 <0.70 = <0.030 <0.020 
GHI1131 |GH131|0.70 ~1.30 一 |0.15~0.30. <0.80 基 <1.20 一 <0. 020 <0.020 
GH1140 |GH140| ”一 <0.050 一 <0. 80 基 <1.20 一 和 0. 025 <0.015 
GH2036 | GH36 |0.25 ~0.50 一 一 |0.30~0.80 基 |7.50~9.50 ”| <0.035 <0.030 
GH2132 | GH132 <1.00 基 1.00 ~2. 00 > ”| <0.030 <0.020 
GH2150 |GH150|0.90 ~1.40| <0.020 | Zr<0.050 | <0.040 基 <0.40 | Cu<0.07 | <0.015 <0.015 
合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr(%) | Co(%) | W(%) | Mo (%) | A (%) | Ti (%) B (%) 
GH2302 |GH302|38.0 ~42.0| <0.08 |12.0~16.0 — |3.50~4.50|1.50~2.50|1.80~2.30|2.30~2.80| <0.010 
GH2696 |GH696121.0~25.0| <0.10 |10.0~12.50 一 一 1.00~1.60| =<0.80 |2.60~3.20| <0.020 
GH761 | 一 |42.0~45.0|0.02~0.07|12.0~14.0 Ag<0.00052.80~3.30|1.40~1.90|1.40~1.85|3.20~3.65| <0.015 
GH903 | 一 |36.0~39.0| =<0.05 一 14.0 ~17.0 一 一 |0.70~1.15|1.35~1.75 |0.005 ~0.010 
GH907 | 一 |35.0~40.0| =<0.06 <1.00 |12.0 ~16.0 一 一 <0.20 |1.30~1.80| <0.012 
GH3030 | GH30 基 <0.12 |19.0~22.0 <0.15 |0.15~0.35 一 
GH3039 | GH39 基 <0.08 |19.0~22.0 一 一 — |0.35~0.75|0.35 ~0.75 一 
GH3044 | GH44 基 <0.10 |23.5~26.5 一 13.0~16.0| <1.50 <0.50 |0.30 ~0.70 一 
GH3128 |GH128 基 <0.50 |19.0~22.0 一 7.50 ~9.0 | 7.50 ~9.0 |0.40 ~0.80 |0.40 ~0.80| <0.005 















































































































































( 续 ) 
合金 牌号 | 原 牌号 Nb (%) | Ce (%) | Zr(%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P (%) S (%) 
GH2302 | GH302 ee <0.020 <0.05 <0.60 基 <0.60 a <0. 020 <0.010 
GH2696 |GH696 <0.60 基 <0. 60 人 <0. 020 <0.010 
GH761 | 一 |Pb<0.001| =<0.03 |Bi<0.0001 =<0.40 基 <0. 50 <0.20 <0. 020 <0. 008 

Pb <0. 001 ISb<0.0025 | 
GH903 | 一 |2.70~3.50 <0.2 基 <0.2 | Bi<0.001 | <0.015 <0.015 
Sn<0. 001 2IAs<0. 002 5 
Nb+Ta 
GH907 | 一 过 一 0.07 ~0.35 基 <1.00 <0.50 <0.015 <0.015 
4.30 ~5.20 
GH3030 | GH30 <0. 80 <1.50 <0.70 ee <0.030 <0.020 
GH3039 | GH39 |0.90 ~1.30 一 一 <0. 80 <0. 30 <0.40 <0.020 <0.012 
GH3044 | GH44 一 = = <0. 80 <4.0 <0. 50 ee <0.013 <0.013 
GH3128 |GH128 <0.05 <0.06 <0. 80 <0. 20 <0.50 <0.013 <0.013 
合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr(%) | Co (%) | W(%) | Mo (%) | Al(%) | Ti (%) B (% ) 
GH3536 | GH536 基 0.05 ~0. 15 |20.5 ~23.0 10.50 ~2.50 |0.20~1.00| 8.0~10.0 | =<0.50 <0.15 <0.010 
GH3625 |GH625 基 <0.10 |20.0~23.0| =<1.00 一 8.0~10.0 | <0.40 <0.40 
GH4033 | GH33 基 0.03 ~0.08 |19.0 ~22.0 过 三 下 0.60 ~1.00|12.40 ~2.80| =<0.010 
GH4037 | GH37 基 0.03 ~0.10113.0 ~16.0 5.00 ~7.00|2.00~4.00|1.70~2.30|1.80~2.30| =<0.020 
GH4049 | GH49 基 0.04 ~0.10| 9.5~11.0 |14.0~16.0|5.00~6.00| 4.5~5.50 | 3.7~4.4 |1.4~1.90 | =<0.025 
17.00 ~ 
GH4099 | GH99 基 <0. 08 0 5.00 ~8.00 |5.00~7.00|3.50~4.50|1.70~2.40|1.00~1.50| <0.005 
19.00 ~ 
GH4133 基 <0.07 i Pb<0. 001 ISb<0. 002 5|Bi<0. 000 1|0.70 ~1.20|2.50~3.00| =<0.01 
合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | Zr(%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P (%) S (%) 
GH3536 | GH536 = 全 一 <1.00 117.0~20.0| =<1.00 <0.50 <0.025 <0.015 
GH3625 | GH625|3. 15 ~4.15 = = <0. 50 <5.00 <0. 50 <0.07 <0.015 <0.015 
GH4033 | GH33 <0.010 ee <0.65 <4.00 <0.35 <0.015 <0.007 
GH4037 | GH37 和 <0.020 |vo. 10 ~0.50 =<0.40 <5.00 <0. 50 <0.07 <0.015 <0.010 
GH4049 | GH49 ee <0.020 |vo.20 ~0.50 =<0.50 <1.50 <0.50 <0.07 <0.010 <0.010 
Pb<0. 001 
Sn<0. 001 2 
GH4099 | GH99 (Sb<0.0025| =<0.020 | Mg<0.01 | =<0.50 <2.00 <0.40 <0.015 <0.015 
As<0.0025 
Bi<0. 000 1 
Sn<0. 001 2 
GH4133 | 一 |1.15~1.65| =<0.01 <0.65 <1.50 <0.35 <0.07 <0.015 <0.007 
As<0. 002 5 
合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr (%) | Co(%) | W(%) | Mo (%) | A(%) | Ti(%) B (%) 
19.00 ~ 
GH4133B| 一 基 <0.06 00 Pb<0. 001 ISb<0.002 5IBi<0. 000 1|0.75 ~1.15|2.50 ~3.00| =<0.01 
GH4169 |GH169 50.0~55.0| =<0.08 |17.0~21.0, =<1.00 2.8 ~3.30 |0.30~0.7010.75~1.15| <0.006 
GH4220 |GH220 基 <0.08 |9.0~12.0 114.0~15.5|15.00 ~6.5015.00 ~7.0013.90 ~4.8012.20 -~2.90| =<0.0 
Pb<0. 001 
Sn<0.001 2 
GH4698 |GH698 基 <0.08 |13.0~16.0 sb<0.0025 2.80 ~3.20|1.30~1.70|2.35~2.75| <0.005 
As <0.002 5 
Bi<0. 000 1 
CH80A 基 0.04 ~0.10|18.0~21.0| <2.00 |Ag<0.000 5IPb<0.002 0|1.00~1.80| 1.8~2.7 <0. 008 
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( 续 ) 
合金 牌号 | 原 牌号 Nb (%) | Ce (%) | Zr(%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P(%) S (%) 
Sn<0. 001 2 
GH4133B| 一 |1.30~1.70| =<0.01 <0.65 <1.50 <0.35 <0.07 <0.015 <0.007 
As<0.0025 
Ca<0.01 |Pb<0.000 5 
GH4169 |GH169|4.75 ~5.50 <0.35 基 <0.35 <0.30 <0.015 <0.015 
Mg<0.01 |Se<0.0003 
Pb<0. 001 As<0. 002 5 
Sb<0.002 5 V 0.25 ~ 
GH4220 |GH220 <0.02 <0.35 <3.00 <0. 50 <0.07 <0.015 <0. 009 
Bi<0. 000 1 0. 80 
Sn<0.001 2 Mg<0.010 
Zr<0.05 
GH4698 |GH698|1.80~2.20| =<0.005 <0.60 <2.00 <0.40 <0.07 <0.015 <0.007 
Mg<0. 008 
CH80A | 一 |Bi<0.0001 一 <0. 80 <1.50 <0.40 <0.20 <0.020 <0.015 
合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr(%) | Co (%) | W(%) | Mo (%) | AI(%) | Ti (%) B (% ) 
GH90 | 一 基 <0.13 |18.0 ~21.0|15.0 ~21.0 Ag<0.000 5|Pb<0.0020| 1.0~2.0 | 2.0~3.0 <0.020 
CH93 | 一 基 <0.13 |18.0~21.0|15.0~21.0 — [Pbs0.0025| 1.0~20 | 2.0~3.0 <0.02 
<0.12~ 0.0030~ 
CH105 | 一 基 14.0~15.7 18.0 ~22.0 Ag<0.0005| 4.5~5.5 | 4.5~4.9 |1.18~1.50 
0.17 0.010 
GHI41 | 一 基 0.06 ~0. 12|18.0 ~20.0 |10.0 ~12.0 一 |9.00~10.50|1.40~1.80|3.00~3.50|0.003 ~0.010 
Ni + Co 三 
CHI45 | 一 <0.08 |14.0~17.0| =<1.00 = 3 0.40 ~1.00 |2.25 ~2.75 = 
70.00 
1.90 ~2.40 
CH163 | 一 基 0.04 ~0. 08 |19.0 ~21.0 |19.0 ~21.0 Ag<0. 000 5|5.60 ~6.10|0.30~0.60| Al+Ti <0.005 0 
2.4~2.8 
CH170 | 一 基 <0.06 |18.0~22.0|15.0~22.0 17.0~21.0 > <0.50 <0. 005 
GH500 | 一 基 <0.12 |18.0~20.0|15.0~20.0 Ag<0.0005| 3.0~5.0 |2.75 ~3.25|2.75 ~3.25 |0.003 ~0.008 
合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | Zr(%) | Si(%) | Fe(%) | Mn (%) | Cu (%) | P(%) S (%) 
GH90 | 一 |Bi<0.0001 一 <0.15 <0. 80 <1.50 <0. 40 <0.20 <0. 020 <0.015 
GH93 | 一 一 = 一 <1.00 <1.00 <1.00 <0.20 <0.015 <0.015 
CH105 | 一 |Bi<0.000 1lPb<0.001 0|0.07~0.15. =<0.25 <1.00 <0.4 <0.2 <0.015 <0.010 
GHI41 | 一 一 一 <0.07 <0.50 <5.00 <0.50 <0.50 <0.015 <0.015 
Nb+Ta 
GHI45 | 一 一 = <0.50 15.00~9.00| =<1.00 <0.50 <0.015 <0.010 
0.70 ~1.20 
GH163 | 一 |Bi<0.000 1|Pb<0.0020| 一 <0.40 <0.70 <0.60 <0.20 <0.007 
GHI70 | 一 La<0.10 |0.10~0.20| =<0.80 <0. 50 <0.013 <0.013 
GH500 | 一 |Bi<0.0001 = <0.06 <0.75 <4.0 <0.75 <0.10 <0.015 <0.015 
合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr(%) | Co (和 )  W(%) | Mo (%) | A (%) | Ti (%) B (%) 
GH600 | 一 其 <0.15 |14.0~17.0 |Ni+Co=72 = <0.35 <0.50 一 
GH625 | 一 基 <0.10 |26.5 ~28.5 二 一 一 2.8 ~3.5 一 至 
GH706 | 一 |39.0~44.0| <0.06 |14.5~17.5 一 一 四 <040 | 1.5~2.0 <0. 006 
GH710 | 一 基 <0.10 |16.5~19.5113.5~16.0| 10~2.0 | 2.5~3.5 | 2.0~3.0 | 4.5~5.5 | 0.01~0.03 
GH738 | 一 基 0.03 ~0. 10|18.0 ~21.0 |12.0~15.0 = 3.50 ~5.00|1.20~1.60|2.75 ~3.25 |0.003 ~0.010 
GH742 | 一 基 0.04 ~0.08113.0~15.0| 9.0~11.0 一 4.5~5.5 | 2.4~2.8 | 2.4~2.8 <0.01 
GH901 | 一 |40.0~45.010.020~0.060|11.0~14.0 一 一 5.00 ~6.50| =<0.30 12.80 ~3.1010.010 ~0.020 



































合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | Zr(%) | Si(%) | Fe(%) | Mn (%) | Cu (%) | P(%) S (%) 























Nb +Ta 
GH600 | 一 人 一 <0.50 6.00~10.00| =<1.00 <0. 50 <0.040 <0.015 
1]. 
GH625 | 一 一 <0.03 <0. 80 <1.00 <0.30 Ba0. 08 <0.02 <0.02 
Nb +Ta _ 
GH706 | 一 一 <0. 35 基 <0.35 <0.3 <0.02 <0.015 
2.5~3.3 
Ag<0. 000 5 
GH710 | 一 | Pb<0.001 0.02 <0. 06 <0. 15 <1.00 <0. 15 <0.01 <0.015 <0.010 
Bi<0. 000 1 
GH738 | 一 一 La 和 0.10 |0.02 ~0.08| =<0.15 <2. 00 <0. 10 <0. 10 <0.015 <0.015 
CH742 | 一 | 2.4~2.8 <0.01 <0.3 <1.00 <0.4 <0.015 <0.010 
CH901 一 lAg<0.000 5IPb<0.001 0IBi 友 0. 000 1| =<0.40 基 <0. 50 <0. 20 <0. 020 <0. 008 








合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr (%) | Co (%) | W(%) | Mo (%) | A(%) | Ti(%) B (%) 











GHS188 |GHI188 | 20.0 ~24.0 10.05 ~0. 15 |20.0 ~24.0 基 13.0~16.0 和 二 一 Ag<0.0010, <0.015 
GHI159 | 一 基 <0.04 18 ~20 34 ~38 6~8 0.1~0.3 | 2.5~3.25 <0.03 
GH605 | 一 |9.0~11.0 |0.05 ~0.15|19.0~21.0 基 14.0~16.0 一 一 一 








合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | 让 (5%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Ca (%) | P (%) S (%) 








Pb La 0.03 ~ 
GHS188 |GHI188 Bi<0. 000 110.20 ~0.50| <3.00 <1.25 <0.07 <0. 020 <0.015 
0.0010 0.12 
GHI59 | 一 |0.25 ~0.75 = <0.20 8~10 <0.20 二 <0.02 <0.01 






































GH605 <0.40 <3. 00 1.0~2.0 一 <0.040 <0.030 


表 A-2 铸造 高 温 合 金 化 学 成 分 (质量 分 数 ) 





合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C(%) | Cr(%) | Co (和 )  W(%) | Mo (%) | Al(%) | Ti (%) B (%) 




















K213 K13 |34.0 ~38.0| <0.10 |14.0~16.0 = 4.0~7.0 1.5~2.0 | 3.0~4.0 | 0.05 ~0.10 
K403 一 基 0.11 ~0.18110.0~12.0| 45~6.0 | 48~5.5 | 3.8~4.5 | 5.3~5.9 | 2.3~2.9 |0.012 ~0.022 
K405 = 基 0.10~0.18|9.5~11.0 | 9.5~10.5 | 45~5.2 | 3.5~4.2 | 5.0~5.8 | 2.0~2.9 |0.015 ~0.026 
K406 = 基 0. 10 ~0.20114.0 ~17.0 = = 4.5~6.0 |3.25~4.0 | 2.0~3.0 | 0.05 ~0.10 
K406C | K6C 基 0.03 ~0.08 |18.0~19.0 = 4.5~6.0 13.253~40|120~3.0 | 0.05 ~0.10 
K409 3 基 0.08 ~0.13| 7.5~8.5 | 9.5~10.5 <0.10 |5.75 ~6.25|5.75 ~6.25| 0.8~1.2 | 0.01 ~0.02 








合金 牌号 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | Zr (%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P (%) S (%) 























K213 K13 <0. 50 基 <0. 50 <0.015 <0.015 
K403 = 0.01 0.03 ~0.08| <0.50 <2. 00 <0. 50 一 <0.02 <0.01 
K405 0. 05 ~0. 10 <0.30 <0.5 <0.50 = <0.02 <0.01 
K406 全 sa es 0.03 ~0.08 <0.3 <1.0 <0.10 == <0.02 <0.01 
K406C | K6C a 汪 <0.03 <0.30 <1.0 <0.10 == <0.02 <0.01 





K409 = <0.10 |Ta4.0~4.5|0.05 ~0.10| <0.25 <0. 35 <0.20 = <0.015 <0.015 



































500 


合金 牌号 | 原 牌 号 Ag (%) | Pb (%) | Sb (%) | Bi(%) | Sn (%) | As (%) 
























































K213 | K13 
K403 | 一 一 <0.001 | <0.001 | <0.0001 | =<0.002 | =<0.005 

K405 | 一 一 <0.000 5 一 <0.000 1 一 一 

K406 | 一 二 <0.0005 | <0.001 | 大 0.000 05 | =<0.002 | =<0.005 

K406C | K6C 一 <0.001 | <0.001 | <0.0001| =<0.001 | <0.001 

K409 | 一 一 <0. 001 一 <0. 000 05 一 一 

合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr(%) | Co(%) | W(%) | Mo (%) | AL(%) | Ti (%) B (%) 

K417 | K17 基 |0.13~0.22| 8.5~9.5 | 14~16 一 2.5~3.5 | 4.8~5.7 | 4.5~5.0 |0.012 ~0.022 
K417G | KI7G 基 |0.13~0.22| 8.5~9.5 | 9.0~11.0 一 “|1250-~3.50|4 .80 ~5.7014 10 ~4.7010.012 ~0.024 
K417L | KI7L 基 |0.05~0.22|11.0~15.0| 3.0~5.0 一 2.5~3.5 | 4.0~5.7 | 3.0~5.0 |0.003 ~0.012 
K418 | K18 基 |0.08~0.16|11.5~13.5 一 一 3.8~4.8 | 5.5~6.4 | 0.5~1.0 |0.008 ~0.020 
K418B | K18B 基 |0.03~0.07|11.0~13.0 一 一 4.0~5.0 | 5.5~6.4 | 0.4~0.9 |0.005 ~0.015 
K419 | K19 基 |0.09~0.14|5.50~6.50111.0~13.0| 9.5~10.5| 1.7~23|5.2~5.7 | 1.0~1.5 | 0.05~0.10 
K423 | K23 基 |0.12~0.18|14.5~16.5| 9.0~10.5 一 7.6~9.0 | 3.9~4.4 | 3.4~3.8 |0.004 ~0.008 








合金 牌号 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | Zr (%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Ca (%) | P (%) S (%) 
















































































K417 | K17 一 一 |0.05-~009| <0.5 <1.0 <0.5 一 <0.015 <0.01 
K417G | KI7G 一 一 |0.05~0.09 <0.20 <1.0 <0.20 一 <0.015 <0.010 
K417L | KI7L 一 <0.01 <0. 006 

K418 | Kl8 | 1.8~2.5 一 |006~015| <0.5 <1.0 <0.5 一 <0.015 <0.01 
K418B | KI8B | 1.5~2.5 — |0.06~0.15| <0.5 <0.5 <0.25 <0.4 <0.015 <0.01 

K419 | K19 | 2.5~3.3 一 |10.03 -~0.08| <0.20 <0.5 <0.20 <0.10 三 <0.015 

K423 | K23 一 一 一 <0.2 <0.5 <0.2 一 <0.01 <0.01 

合金 牌号 | 原 牌 号 Ag (%) | Pb (%) | Sb (%) | Bi(%) | Sn (%) | As (%) | Mg (%) | V (%) 

K417 | K17 一 <0.0005 | <0.001 | <0.0001 | =<0.001 | <0.001 一 |0.60~0.90 
K417G | KI7G 一 <0.0005 | <0.001 | 和 0.000 1 | <0.002 | =<0.005 一 |0.60~0.90 
K417L | KI7L 

K418 | K18 一 <0. 001 一 <0. 000 1 一 
K418B | K18B 一 <0. 001 一 <0.000 1 一 

K419 | Kl9 | <0.0005 | <0.0005 一 <0. 000 05 一 一 <0. 003 <0.10 

K423 | K23 一 一 








合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C (%) | Cr (%) Co (%) | 页 (%) | Mo (%) | A(%) | Ti(%) B (%) 




















K424 K24 基 0.14~0.20| 8.5~10.5 112.0~13.0| 1.0~1.8 | 27~34 | 5.0~5.7 | 4.2~4.7 0.015 

K438 K38 基 0. 10 ~0.20113.7 ~16.3| 8.0~9.0 | 24~28 | 15~20 |3.2~3.7 | 3.0~3.5 |0.005 ~0.015 
K438G | K38G 基 0.13~0.20|15.3~16.3| 8.0~9.0 | 23~29 | 1.4~2.0 | 3.5~4.5 | 3.2~4.0 |0.005 ~0.015 
K441 M41 基 0.02 ~0. 10115.0 ~17.0 a 12.0~15.0| 1.5~3.0 |3.10~4.00 和 0. 001 ~0.010 
K477 K77 基 0. 05 ~0. 09 114. 0 ~ 15. 25| 14. 0 ~ 16.0 3.9~4.5 | 40~4.6 | 3.0~3.7 |0.012 ~0.020 
K480 K80 基 0. 15 ~0. 19113.7~14.319.0~10.0 | 3.7~4.3 Ud 2.8~3.2 | 4.8~5.2 | 0.01 ~0.02 
































W + Mo=7.1 





合金 牌号 | 原 牌 号 Nb (%) | Ce (%) | 六 (有 ) | Si (5%) | Fe(%) | Mn (%) | Cu (%) | P(%) S (%) 























K424 K24 | 0.5~1.0 0.02 0.02 <0.40 <2.0 <0.40 = <0.015 <0.015 
K438 K38 | 0.6~1.1 二 0. 05 ~0. 15 <0.3 <0. 50 <0.20 = <0.015 <0.015 
K438G | K38G | 0.4~1.0 = <0.01 <0. 20 <0.20 <0.10 <0.0005 <0.01 
K441 M41 二 3 <0.05 > <0.015 <0. 001 
K477 K77 | 2.5~3.3 = <0.04 <0.20 <0.5 <0.20 <0.10 <0.015 
K480 K80 | Hf<0.10 <0.02 ~0.1 <0.10 <0. 35 <0.10 <0.10 <0.015 <0.0075 








合金 牌号 | 原 牌 号 Ag (%) | Pb (%) | Sb (%) | Bi(%) | Sn (%) | As (%) | Mg (%) | V (%) Ta (% ) 
































K424 K24 > <0. 001 二 <0.0005 > 
K438 K38 = <0. 001 <0. 001 <0. 001 <0. 002 <0. 005 = 1.5 ~2.0 
K438G | K38G 3 <0. 001 <0. 001 <0. 000 1 <0. 002 1.4~2.0 
K441 M41 = 
K477 K77 | <0.0005 | <0.0005 = <0. 000 05 3 3 <0. 003 <0. 10 = 
K480 K80 = <0. 001 = <0.0001 | Y=<0.10 | Nd<0.10 <0.01 <0. 10 <0. 10 








合金 牌号 | 原 牌 号 Ni (%) | C(%) | Cr(%) | Co(%)  W(%) | Mo (%) | A (%) | Ti (%) B (%) 





K491 M91 基 <0.02 |9.5~10.5 |9.5~10.5 2.75 ~3.25|5.25 ~5.75| 5.0~5.5 | 0.08 ~0.12 





K4002 | KO02 基 0.13~0.17| 8.0~10.0 | 9.0~11.0 | 9.0~11.0 <0.5 |5.25~5.75 |1.25~1.75 | 0.01 ~0.02 





K4169 一 |50.0 ~55.010.02 ~0.08 117.0 ~21.0 <1.0 全 2.8~3.3 | 0.3~0.7 10.65 ~1.15 <0. 006 





K4537 | K537 基 0.07 ~0.12|15.0~16.0| 9.0~10.0 | 4.7~5.2 | 1.2~1.7 | 2.7~3.2 | 3.2~3.7 | 0.01 ~0.02 





K640 K40 | 9.5~11.5 |0.43 ~0.55|24.5 ~26.5 基 7.0~8.0 一 a 





K825 K25 |39.5 ~42.510.02 ~0.08 基 = 1.40 ~1.80 一 = 0.20 ~0.40 | 








合金 牌号 原 牌 号 Nb (%) | N (%) | Zr (%) | Si(%) | Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) | P (%) S (%) 











K491 M91 人 四 <0.04 <0.10 <0.5 <0. 10 一 <0.01 <0.01 

Kk4002 | KO02 Hf1.3~1.7 3 0.03 ~0.08 <0.20 <0.5 <0.20 <0. 10 <0.010 <0.010 
Nb +Ta 

K4169 ee 一 <0.05 <0. 35 基 <0.35 <0.30 <0.015 <0.015 





K4537 | KS37 | 1.7 ~2.2 <0.20 |0.03 ~0.07 二 









































K640 | K40 <1.0 <2.0 <1.0 a <0.04 <0.04 
K825 | K25 一 <0.03 | 0<0.02 | <0.50 一 <0. 50 一 <0.015 <0.01 

合金 牌号 | 原 牌 号 Ag (%) | Pb (%) | Sb (%) | Bi(%) | Sn (%) | As (%) | Mg (%) | V (%) Ta (% ) 
K491 | M91 | <0.0005 | <0.0005 一 <0. 000 05 一 一 <0. 005 一 
K4002 | KO002 | <0.0005 | <0.0005 一 <0. 000 05 一 二 <0. 003 <0.10 | 2.25 ~2.75 
K4169 | 一 一 <0.001 | <0.001 | <0.0001 | =<0.002 | =<0.005 二 一 
K4537 | K537 一 一 一 /0.001~0.05 一 
K640 | K40 一 















































K825 K25 3 <0. 001 <0. 001 <0. 000 1 <0. 002 <0. 005 二 0.20 ~0.40 > 
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表 A-3 定向 凝固 柱 晶 高 





昌 合 金 化 学 成 分 〈 质 量 分 数 ) 


































































































mA 
合金 牌号 Ni (%) C (%) Cr (%) | Co (%) W(%) | Mo (%) | Al (%) Ti (%) B (%) 
DZ4 基 0.10~0.16| 9.0~10.0 | 5.5~6.0 | 5.1~5.8 | 3.5~42 | 56~64 | 1.6~2.2 |0.012~0.025 
DZ17G 基 0.13 ~0.22 | 8.50 ~9.50 | 9.0~11.0 一 2.5~3.5 | 4.80~5.70 | 4.10~4.70 |0.012~0.024 
DZ22 基 0.12~0.16 | 8.0~10.0 | 9.0~11.0 | 11.5~12.5 = 4.75 ~5.25 | 1.75 ~2.25 | 0.01 ~0.02 
DZ22B 基 0.12~0.16 | 8.0~10.0 | 9.0~11.0 | 11.5~12.5 一 4.75 ~5.25 | 1.75 ~2.25 | 0.01 ~0.02 
3.5~4.3 
D738G 基 0.08 ~0.14 |15.5~16.4| 8.0~90 | 24~28 | 15-20 | 3.5~43 | Al+Ti> |0.005~0.015 
7.3 
DZ40M | 9.5~11.5 | 0.40 ~0.50 | 24.5 ~26.5 基 7.0~8.0 | 0.1~0.5 | 0.7~1.2 | 0.1~0.3 |0.008~0.018 
DZ125 基 0.07~0.12 | 8.4~9.4 | 9.5~10.5 | 65-75 | 1.5~25 | 48~5.4 | 0.7~1.2 |0.01~0.02 
合金 牌号 Nb (%) | Hf (%) Zr (%) Si (%) Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) P (%) S (%) 
DZ4 一 一 <0.02 <0.5 <2.0 <0.5 一 <0.02 <0.01 
DZ17G 一 一 一 <0.2 <0.5 <0.2 一 <0. 005 <0. 008 
DZ22 |0.75~1.25 | 1.0~2.0 <0.10 <0.20 <0.35 <0. 20 <0.10 <0. 015 <0.015 
DZ22B | 0.75 ~1.25 | 0.8~1.1 <0.12 <0.12 <0.25 <0. 12 <0.10 <0. 015 <0.010 
DZ38G | 0.4~1.0 一 一 <0.15 <0.30 <0. 15 一 <0.0005 | <0.015 
DZ40M 一 一 0.1 ~0.3 <1.0 <2.0 <1.0 一 <0.04 <0.04 
DZ125 一 1.2~1.8 <0.08 <0.15 <0.30 <0. 15 一 <0.01 <0.01 
合金 牌号 Ag (%) | Pb (%) | Sb (%) | Bi(%) | Sn (%) | As (%) | Mg (%) | V (%) Ta (%) 
DZ4 一 <0. 001 <0.001 | <0.0001 | <0.002 <0. 005 一 一 一 
DZ17G 一 <0.0005 | <0.001 | <0.0001 | =<0.002 <0. 005 一 0.6~0.9 一 
DZ22 一 <0.000 5 一 <0. 000 05 一 一 一 
DZ22B 一 <0.0005 二 <0. 000 03 | Se <0. 000 1 ITe<0. 000 05 TI<0. 000 05 一 一 
DZ738G 一 <0. 001 <0.001 | <0.0001 | <0.002 一 一 1.5~2.0 
DZ40M 一 <0.0005 | <0.001 | <0.00005 | =<0.001 <0. 001 一 一 0.1~0.5 
DZ125 | <0.0005 | <0.0005 | <0.001 | <0.00005 | =<0.001 <0. 001 一 一 3.5~4.1 
表 A-4 单 晶 高 温 合 金 化 学 成 分 (质量 分 数 ) 
合金 牌号 | Ni (% ) C (%) Cr (%) | Co (%) W(%) | Mo (%) | Al (%) Ti (%) B (%) 
DD4 基 <0.010 | 8.5~9.5 | 7.0~8.0 | 5.5~6.5 | 1.4~20 | 3.4~40 | 3.9~4.7 <0.010 
DD6 基 0.001 ~0.04| 3.8~48 | 8.5~9.5 | 7.0~9.0 | 1.5~25 | 5.2~6.2 <0.10 <0.02 
3.6~4.2 
DD8 基 <0.03 |15.5~165| 8.0~9.0 | 5.6~6.4 一 3.6~4.2 Al+Ti <0. 005 
7.5~7.9 
DD402 基 <0.006 | 7.0~8.2 | 43~49 | 7.6~84 | 03~0.7 |5.45~5.75| 0.8~1.2 <0. 003 
IC6A ( 金 
属 间 化 合 基 <0.02 一 一 一 13.5~14.3 | 7.4~8.0 一 0. 02 ~0.06 
物 ) 
































合金 牌号 Nb (%) Hf (%) Zr (%) Si (%) Fe (%) | Mn (%) | Cu (%) P (%) S (%) 

















DD4 |0.35~0.70 = <0.05 <0.2 <0.5 <0.2 <0.1 <0.01 <0.01 
DD6 <1.2 0.05 ~0. 15 <0.10 <0.20 <0.30 <0. 15 <0. 10 <0. 018 <0. 004 
DD8 = 二 <0.007 <0. 15 <0.5 <0. 15 <0. 10 <0.01 <0.01 
DD402 <0. 15 <0.0075 | <0.0075 <0.04 <0.2 <0.02 <0.05 <0. 005 <0. 002 
IC6A 二 = Y0.01 ~0.05| <0.50 <1.0 <0. 50 <0. 015 <0.01 








合金 牌号 Ag (%) | Pb (%) | SB (%) Bi (%) Sn (%) | As (%) | Mg (%) | Re (%) Ta (%) 





DD4 <0.0005 | <0.0005 <0. 002 <0.0005 <0. 001 <0. 001 <0. 003 > 3.5~4.8 





DD6 <0.0005 | <0.0005 <0. 001 <0. 000 05 <0. 001 <0. 001 <0. 003 1.6~2.4 6.0~8.5 





























<0. 002 <0.000 5 <0.000 1 | <0. 000 03 | <0. 000 03 <0.10 
































附录 B 高 温 合金 化 学 成 分 光谱 分 析 方 法 


高 温 合金 化 学 成 分 光谱 分 析 方 法 共 分 为 9 个 部 分 : 
































一 一 第 1 部 分 : 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 锰 含 量 。 

一 一 第 2 部 分 : 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 铜 含量 。 

一 一 第 3 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 测定 铬 、 钒 含量 。 

一 一 第 4 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 测定 硼 含 量 。 

一 一 第 5 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 测定 硅 含 量 。 

一 一 第 6 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 测定 久 、 钢 、 包 含量 。 

一 一 第 7 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 测定 铝 、 钻 、 铜 、 铁 、 锰 、 钼 、 詹 含量 。 
一 一 第 8 部 分 : 电感 看 合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 法 测定 欠 、 饮 、 忽 含量 。 

一 一 第 9 部 分 : 电感 看 合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 法 测定 鳞 、 乌 、 错 含量 。 

以 下 为 和 本 书 内 容 相 关 的 第 3 ~ 第 9 部 分 。 


B1 第 3 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 测定 铬 、 钒 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 的 
安全 问题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 

1. 范围 

本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 








S04 


中 铬 、 钒 合 量 的 原理 、 
要 求 。 


0.1 


分 析 线 的 发 射 光 强 度 ， 











本 部 分 适用 于 镍 基 、 
0% ~15.00% ， 
2. 规范 性 引用 文件 


试剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 








分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计算 、 人 允许 差 和 质量 控制 与 














铁 镍 基 高 温 合金 中 铬 、 钒 含量 的 测定 。 测 定 的 质量 分 数 范围 为 ， 铬 


钒 0.05% ~5.00% 。 








下 列 文件 中 的 条 款 通 过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 几 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 (不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然 而 ， 鼓 励 根 据 本 部 分 达 
成 协议 的 各 方 ， 研 究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 几 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 


GB/AT 20066 ” 钢 和 铁 ” 化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 















































HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 


3. 原理 











试 料 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 在 硫酸 - 伙 酸 介 
稀释 至 一 定 体 积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 铬 、 钒 





知 需 要 ， 加 包 作 

















质 中 高 温 加 热 至 冒 硫 酸 烟 时 加 入 硝酸 破坏 碳化 物 ， 





内 标 元 素 。 计 算 试 液 中 铬 、 钒 分 析 线 的 发 射 光 强 度 比 ， 其 


强度 或 强度 比 与 各 分 析 元 素 含量 成 正比 。 从 基体 匹配 工作 曲线 上 查 得 各 分 析 元 素 的 质量 浓度 。 


试验 中 所 需 和 
液 ) 。 


爱 


低 刘 


4. 试剂 


除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 月 











(1) 盐 
(2) 硝 
(3) 磷 
(4) 低 1+1。 
(5) 盐酸 1+1。 

(6) 铬 标准 溶液 A 




















四 党 党 党 过 





p 约 1.19g/mL。 
Pp 约 1.42g/mL。 
p 约 1.69g/mL。 


1. 00mg/ mL。 


确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶 























称 取 0. 5000g 纯 铬 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 、5mL 硝 


(7) 铬 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 
移 取 20. 00mL 铬 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 





(8) 钒 标准 溶液 A 


称 取 0.5000g 纯 钒 〈 质 量 
， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 











称 取 0. 2540g WU 





温 加 热 至 溶解 完全 ， 





播 匀 。 





1. 00mg/mL。 


， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 








分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 盐酸 ， 低 温 加 


冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
(9) 钒 标准 溶液 B 0. 10mg/ mL。 
移 取 20. 00mL 钒 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 
(10) 包 内 标 溶液 0. 2mg/mL。 
(Y,0;， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 ， 





冷却 后 移入 1000mL 名 











容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
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(11) 镍 基体 溶液 10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99. 99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

(12) 铁 基体 溶液 10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 低温 
加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 re ea a ded 普 仪 可 以 是 同时 型 或 顺序 型 。 若 顺序 型 的 光谱 仪 
配备 了 同时 测量 内 标 线 的 装置 ， 则 可 使 用 内 标 法 。 

的 局 全 和子 休 有 了 时 普 仪 应 达到 下 列 指标 : 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 每 个 元 素 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 或 强度 比 
(使 用 内 标 法 时 )， 其 相对 标准 偏差 应 小 于 0. 9% 。 

2) 检 出 限 。 铬 优 于 3pg/mL; 钒 优 于 0. 1pg/m。 

3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 999 5。 

(2) 仪器 测量 条 件 “ 推 荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-1。 

表 B-1 测量 条 件 




























































































项 目 测量 条 件 
人 射 功 率 /kW 0.9~1.3 
反射 功率 /W <10 
冷却 气流 量 /(L/min) 12~16 
分 析 线 /nm Cr 267.71 或 Cr284.32, V 292. 40 或 V 309.31 
内 标 线 /nm Y371.03 或 Y360.07 


6. 取 制 样 

分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 或 按 GB/T 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 

7. 分 析 步 又 

(1) 试 料 ” 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 000 lg。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 将 试 料 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ,低温 加 热 至 反应 
停止 ， 冷 却 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 ， 高 温 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 此 时 若 有 碳化 物 未 被 
破坏 ， 则 滴 加 硝酸 再 蒸发 至 冒 烟 ， 反 复 进 行 至 碳化 物 全 部 破坏 为 止 。 稍 冷 ， 缓 慢 加 入 20mL 水 ， 
低温 加 热 至 盐 类 溶解 ， 冷 却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 
加 包 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 将 数 份 试剂 空白 溶液 分 别 移入 数 个 相应 200mL 容量 瓶 中 ， 根 
据 试 样 中 铬 、 钒 、 镍 、 铁 元 素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 铬 标准 溶液 和 钒 标准 溶液 ， 加 
人 适量 镍 基体 溶液 和 铁 基体 溶液 ， 使 标准 曲线 系列 溶液 中 镍 和 铁 的 含量 与 试 液 中 镍 和 铁 的 含量 
基本 一 致 。 试 样 中 铁 质 量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基 体 洲 液 。 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 
内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 以 其 中 只 加 入 镍 基 
体 溶 液 和 铁 基 体 溶液 、 不 加 分 析 元 素 标 准 溶 液 的 溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标 准 曲 线 系列 溶液 。 或 选 
择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 物质 ， 称 取 与 试 样 相同 的 试 
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I 





料 量 ， 按 试 液 的 制备 方法 随同 试 料 制 备 标准 曲线 系列 溶液 。 
标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确 定 ， 一 般 为 3 ~5 个 , 设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯度 
适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 。 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 铬 、 钒 分 
析 线 波长 下 ， 按 仪 需 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 铬 、 钒 元 素 的 强度 。 若 使 用 内 标 法 ， 包 
内 标 强度 应 与 铬 、 钒 分 析 线 强度 同时 测量 。 以 分 析 元 素质 量 浓度 为 横 坐 标 ， 分 析 元 素 强 度 或 强度 
比 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 相 线 性 满足 仪器 使 用 的 要 求 时 ， 即 可 进行 试 液 中 铬 、 
钒 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 铬 、 钒 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计算 出 待 测 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 

puV x10™° 


il 
出 



































x100 








式 中 pw 一 一 自 工 作曲 线 上 查 得 的 待 测 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 毫升 (ug/mL ) 。 
T 一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL) 。 
mm 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 区 〈g) 。 



































9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-2 所 列 允 许 差 。 
表 B-2 人 允许 差 

元 素 质量 分 数 (% ) 允许 差 (% ) 元 素 质量 分 数 (% ) 允许 差 (%) 
0. 10 ~0. 30 0.03 0.05 ~0. 10 0.02 
>0.30 ~1.00 0.05 ee 0 
>1.00 ~3.00 0.10 

Cr Vy >0.50 ~1.00 0.05 
>3.00 ~5.00 0.15 

>1.00 ~3.00 0. 10 

>5.00~10.00 0.20 
>10.00 ~15.00 0.30 >3.00 ~5.00 0. 15 




















10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 


4 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 测定 硼 含 量 





| 
kt 
潍 


告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 的 
题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 

1. 范围 

本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 
中 而 含量 的 原理 、 试 剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计算 、 人 允许 差 和 质量 控制 与 
要 求 。 

本 部 分 适用 于 镍 基 、 铁 锦 基 高 温 合金 中 硼 含 量 的 测定 。 测 定 的 质量 分 数 范围 为 : 0. 005% ~0. 20% 。 

2. 规范 性 引用 文件 

下 列 文件 中 的 条 款 通过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 凡 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 (不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然 而 ， 辟 励 根据 本 部 分 达 


警 
安全 问 
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成 协议 的 各 方 ， 研 究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 凡 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 

GB/AT 20066 ” 钢 和 铁 化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 

HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 














3. 原理 
试 料 用 盐酸 、 硝 酸 和 和 氢 氟 酸 溶解 ， 稀 释 至 一 定 体积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 











上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 硼 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 其 强度 与 硼 元 素 含量 成 正比 ， 从 标准 
物质 基体 匹配 工作 曲线 上 查 得 确 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 二 次 蒸 饮水 或 相当 纯度 的 水 。 试 验 
中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 〈 标 准 溶液 ) 。 

(1) 盐酸 p 约 1.19g/mL。 

(2) 硝酸 p 约 1.42g/mL。 

(3) 氧 氟 酸 p 约 1.15g/mL。 

(4) 柠檬 酸 

(5) 盐酸 1+1。 

(6) 硼 标 准 溶 液 A 0. 10mg/mL。 

称 取 0. 5718g 预先 烘 烤 (在 110% 烘 烤 1h) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 硼 酸 于 150mL 
烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 
80mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(7) 硼 标 准 溶液 B 0.01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 硼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 + 1) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 ， 配 备 耐 氧 氟 酸 进 样 系统 。 

采用 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 应 达到 下 列 指标 : 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 ， 其 相对 标准 偏差 
应 小 于 0.9% 。 

2) 检 出 限 。 优 于 0. 01pg/mL。 

3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 999 。 

(2) 仪器 测量 条 件 ”推荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-3。 

表 B-3 测量 条 件 

















































































































项 目 测量 条 件 
入 射 功率 /kW 0.9~1.3 
反射 功率 /W <10 
冷却 气流 量 /(L/min) 12~16 
硼 分 析 线 /nm 249.77 或 182 双 线 中 波长 较 长 的 分 析 线 
当 采 用 182nm 确 双 线 中 波长 较 长 的 分 析 线 时 ， 光 室 应 充气 气 或 氢气 ， 也 可 抽 真 空 ， 避 免 空气 中 氧气 对 此 分 析 线 的 


吸收 
当 试 样 中 乌 质 量 分 数 低 于 0. 5% 、 铁 质量 分 数 低 于 2% 时 可 用 分 析 线 249. 77nm 
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6. 取 制 样 

分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协 议程 序 进 行 ， 或 按 GB/T 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 

7. 分 析 步 又 

(1) 试 料 称 取 0.20g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 当 试 样 中 硼 元 素 的 质量 分 数 在 0.01% ~ 
0.20% 时 ， 也 可 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 

@ 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝 
酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、4g 柠 榜 酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 
50mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氟 酸 对 硼 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 若 不 加 入 氧 氟 酸 ， 此 试 液 可 用 于 本 分 析 方 
法 中 第 6 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 。 

@ 当 称 取 0. 10g 硼 质 量 分 数 在 0.01% ~ 0. 20% 的 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 
杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧 氟 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 
加 热 至 溶解 完全 ， 冷却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 是 否 加 入 氧 氛 酸 对 硼 元 素 的 分 析 结 果 没 有 影响 。 若 加 入 氧 氛 酸 后 ， 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 7 
部 分 ~ 第 9 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 制备 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 
于 第 5 部 分 试 样 中 质量 分 数 范 围 在 0.06% ~1. 40% 的 硅 元 素 的 测定 ; 若 不 加 入 氢 氟 酸 ， 此 试 液 可 用 于 本 
标准 第 6 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~1.00% 的 久 、 钢 、 包 元 素 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 

Q) 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 选 择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 硼 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 
物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 随同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 移入 相应 50mL 塑料 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 名 ， 车 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 也 可 选择 一 个 或 数 个 与 试 样 基体 基 
本 一 致 、 硼 元 素质 量 分 数 较 低 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 中 随同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 
移入 相应 50mL 塑料 容量 瓶 中 ， 在 容量 瓶 中 补充 加 入 适量 硼 标 准 涂 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
若 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ， 一 般 为 3~5 个 ， 设 置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯 度 适 宜 。 

@ 当 称 取 0. 10g 硼 质量 分 数 在 0.01% ~ 0.20% 的 试 样 时 ， 选 择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 
硼 元 素质 量 分 数 相近 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 @ 随 同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 移 人 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 若 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 
也 可 选择 一 个 或 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 硼 元 素质 量 分 数 较 低 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制 
备 方法 四 随同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 移 人 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ,在 容量 瓶 中 补充 加 入 适量 
硼 标准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 若 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 
标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ， 一 般 为 3 ~5 个 ,设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯度 适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 硼 分 析 线 
波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测 量 标准 曲线 系列 溶液 中 硼 元 素 的 强度 ， 以 硼 元 素质 量 浓度 为 横 坐 
标 ， 硼 元 素 强 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 时 ， 即 可 进行 
试 液 中 硼 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 硼 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计算 出 硼 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 
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Vx10 
w= x100 
m 

















式 中 ps 一 一 自 工作 曲线 上 查 得 的 硼 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 这 升 (pg/mL)。 
一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL) 。 
内 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 到 〈g) 。 























9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-4 所 列 允 许 差 。 
表 B-4 人 允许 差 

硼 的 质量 分 数 (% ) 允许 差 (% ) 硼 的 质量 分 数 (% ) 允许 差 (% ) 
0. 005 ~ 0. 010 0. 003 >0. 060 ~ 0. 100 0. 020 
>0.010 ~0. 030 0. 008 

>0. 100 ~ 0. 200 0.025 

>0.030 ~0.060 0.015 














10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 


B3 第 5 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 法 测定 硅 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 芯 
安全 问题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 

1. 范围 

本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 
硅 含 量 的 原理 、 试 剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计算 、 允 许 差 和 质量 控制 与 要 求 。 

本 部 分 适用 于 镍 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 中 硅 含量 的 测定 。 测 定 的 质量 分 数 范 围 为 : 0.01% ~1.40% 。 

2. 规范 性 引用 文件 

下 列 文件 中 的 条 款 通过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 凡 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 〈 不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然而， 鼓 励 根 据 本 部 分 达 
成 协议 的 各 方 ， 研 究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 几 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 

GB/T 20066 ” 钢 和 铁 ” 化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 

HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规 定 

HB/Z 5218. 5 一 2004 ” 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 第 5 部 分 : 重量 法 测定 硅 含量 

HB/Z 5218. 6 一 2004 ” 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 6 部 分 : 硅 铀 蓝光 度 法 测定 硅 含 量 

3. 原理 

试 料 用 盐酸 、 硝 酸 和 氢 氟 酸 溶解 ， 稀 释 至 一 定 体 积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 
上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 硅 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 其 强度 与 硅 元 素 含量 成 正比 ， 从 标准 
物质 基体 匹配 工作 曲线 上 查 得 硅 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 二 次 茸 馏 水 或 相当 纯度 的 水 。 试 验 
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中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 
(1) 盐酸 p 约 1.19g/mL。 
(2) 硝酸 p 约 1.42g/mL。 


S10 


(3) 氧气 酸 p 约 1.15g/mL。 

(4) 柠 榜 酸 

(5) 盐酸 1 +1。 

(6) 氨 氧 化 钠 溶 液 200g/L (贮存 于 塑料 瓶 中 ) 。 

(7) 硅 标 准 深 液 A 0.5mg/mL。 

称 取 5. 06g 硅 酸 钠 (Na,Si0;* 9H,0) 于 250mL 塑料 烧杯 中 ， 用 水 溶解 。 加 入 2mL 氧 氧化 钠 


溶液 (200g/L) ， 移 入 塑料 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 800mL， 放 置 72h ， 过 滤 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 勺 后 立即 移 和 人 干燥 的 塑料 瓶 中 。 其 准确 浓度 按 HB/Z 5218. 6 一 2004 中 4.9 和 HB/ 
Z 5218. 5 一 2004 中 6. 3 用 高 氧 酸 脱水 重量 法 标定 。 


沽 








(8) 硅 标 准 溶液 B 0. 1mg/mL。 
移 取 20. 00mL 夺标 准 溶液 A 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 

















， 摇 匀 。 


(9) 硅 标 准 溶液 C 0.01mg/mL。 
移 取 10. 00mL 硅 标 准 溶液 B 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 

















， 摇 匀 。 


5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 ， 配 备 耐 氢 氟 酸 进 样 系统 。 

采用 的 电感 确 合 等 离子 体 原 了 发 射 沦 普 仪 应 达到 下 列 指标 ; 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 ， 其 相对 标准 偏差 














应 小 于 0.9% 。 


2) 检 出 限 。 检 出 限 优 于 0. 04ug/mL。 
3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 999 5。 
(2) 仪器 测量 条 件 ”推荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-5。 




















表 B-5 测量 条 件 
项 目 测量 条 件 项 目 测量 条 件 
入 射 功率 /KW 0.9~1.3 冷却 气流 量 /( L/min) 12~16 
反射 功率 /W <10 分 析 线 /nm Si 251. 61 











6. 取 制 样 
分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 或 按 GBAT 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 

7. 分 析 步 又 

(1) 试 料 ” 称 取 0. 20g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 当 试 样 中 硅 元 素 的 质量 分 数 在 0.06% ~ 











1.40% 时， 也 可 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


酸 ， 


(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 

@ 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 电 烧 杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝 
低温 (温度 不 高 于 60%C ) 水 浴 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. SmL 氧 氟 酸 、4g 柠檬 酸 ， 低 温 ( 温 






































度 不 高 于 60%C ) 水 浴 加 热 1h， 冷却 后 移入 50mL 塑料 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


说 明 : 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 
@ 当 称 取 0. 10g 硅 质量 分 数 在 0.06% ~ 1. 40% 的 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 烧 





























杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 (温度 不 高 于 60% ) 水 浴 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 


氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 (温度 不 高 于 60% ) 水 浴 加 热 1h， 冷 却 后 移入 100mL 塑料 容量 瓶 ， 用 
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水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相 同 。 

2) 此 试 液 可 用 于 本 标准 中 第 4 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~ 0.20% 的 硼 元 素 、 第 7 部 
分 ~ 第 9 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 

Q 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 选 择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 硅 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 
物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 中 随同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 移 和 人 相应 50mL 塑料 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 勾 ， 若 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 也 可 选择 一 个 或 数 个 与 试 样 基体 基 
本 一 致 、 硅 元 素质 量 分 数 较 低 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 中 随同 试 料 进 行 洲 解 ， 冷 却 后 
移入 相应 50mL 塑料 容量 瓶 中 ， 在 容量 瓶 中 补充 加 入 适量 硅 标 准 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
如 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ,一 般 为 3 ~5 个 , 设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯 度 
适宜 。 

@) 当 称 取 0. 10g 硅 质 量 分 数 在 0.06% ~ 1.40% 的 试 样 时 ， 选 择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 
硅 元 素质 量 分 数 相近 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制备 方法 @@ 随 同 试 料 进 行 溶 解 ， 冷 却 后 移 和 人 相 
应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 深 液 。 
也 可 选择 一 个 或 数 个 与 试 样 基 体 基 本 一 致 、 硅 元 素质 量 分 数 较 低 的 有 证 标准 物质 ， 按 试 液 的 制 
备 方法 @ 随 同 试 料 进行 溶解 ， 冷 却 后 移入 相应 100mL 塑料 容量 瓶 中 ,在 容量 瓶 中 补充 加 入 适量 
硅 标 准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 有 沉淀 应 干 过 滤 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 
标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ,一 般 为 3 ~5 个 , 设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯 度 
适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 硅 分 析 线 
波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 硅 元 素 的 强度 ， 以 硅 元 素质 量 浓度 为 横 坐 
标 ， 硅 元 素 强 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工 作曲 线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 时 ， 即 可 进行 
试 液 中 硅 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 硅 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计算 出 硅 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 

,LsV X10 
























































































































































x100 


式 中 p, 一 一 自 工作 曲线 上 查 得 的 硅 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 之 升 (g/mL)。 
T 一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL) 。 
mm 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 克 (g)。 














9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-6 所 列 允 许 差 。 
表 B-6 人 允许 差 
硅 的 质量 分 数 (% ) 允许 差 (%) 硅 的 质量 分 数 (% ) 允许 差 〈(% ) 
0. 010 ~ 0. 030 0. 010 >0. 10 ~0. 30 0. 03 
>0. 030 ~ 0. 060 0.015 >0. 30 ~1. 40 0. 05 
>0. 06 ~0. 10 0. 02 














10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 
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B4 第 6 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 测定 鳃 、 负 、 包 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 芯 
问题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 
1. 范围 
本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 4 
中 久 、 钢 、 包 含量 的 原理 、 试 剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计算 、 人 允许 差 和 质量 
制 与 要 求 。 

本 部 分 适用 于 钊 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 中 久 、 钢 、 包 含量 的 测定 。 测 定 的 质量 分 数 范 围 为 : 
0.001% ~1.00% 。 

2. 规范 性 引用 文件 

下 列 文 件 中 的 条 款 通 过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 凡 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 〈 不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然 而 ， 辟 励 根据 本 部 分 达 
成 协议 的 各 方 ， 研 究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 凡 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 
GB/T 20066 ” 钢 和 铁 ”化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 
HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 


安全 
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3. 原理 
试 料 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 稀 释 至 一 定 体 积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 上 ， 在 选 定 











的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 铠 、 钢 、 包 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 其 强度 与 各 分 析 元 素 含量 成 正比 ， 从 基 
体 匹 配 工作 曲线 上 查 得 各 分 析 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 二 次 蒸馏 水 或 相当 纯度 的 水 。 试 验 
中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 〈 标 准 溶液 ) 。 

(1) 盐酸 p 约 1.19g/mL。 

(2) 硝酸 p 约 1.42g/mL。 

(3) 过 氧化 所 ”质量 分 数 为 30% 。 

(4) 柠檬 酸 200g/L。 

(5) 盐酸 1+1。 

(6) 鳃 标 准 溶 液 A 0. 10mg/mL。 

称 取 0. 122 8g 预先 烘 烤 (在 110% 烘 烤 2h) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 氧化 钱 (Ce0,， 质 
量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 、10mL 过 氧化 氨 ， 低 温 加 热 至 溶解 完 
全 ,冷却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 40mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

(7) 久 标 准 深 液 B 0.01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 久 标 准 溶 液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(8) 饥 标 准 溶液 C”0.001mg/mL， 现 用 现 配 。 

移 取 20. 00mL 饥 标 准 溶 液 B 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

(9) 铀 标准 溶液 A 0. 10mg/mL。 

称 取 0. 117 3g 预先 灼 烧 (在 850% 灼 烧 2h) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 氧化 镁 (La,0;， 质 
量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 
却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(10) 铀 标准 溶液 B 0. 01mg/mL。 
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移 取 20. 00mL 钢 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(11) 铀 标准 溶液 C 0. 001mg/mL， 现 用 现 配 。 

移 取 20. 00mL 钢 标 准 溶 液 B 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(12) 包 标 准 溶液 A 0. 10mg/mL。 

称 取 0. 127 0g 预先 灼 烧 (在 850C 灼 烧 2h) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 氧化 纪 (Y,0;， 质 
量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 
却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(13) 包 标 准 溶液 B 0. 01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 包 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(14) 包 标 准 深 液 C 0. 001mg/mL， 现 用 现 配 。 

移 取 20. 00mL 包 标 准 溶液 B 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(15) 镍 基体 溶液 10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99. 99% ) 于 400mL 烧杯 中 ,加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(16) 铁 基体 溶液 10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1 000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 120mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 反 人 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 。 

采用 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 应 达到 下 列 指标 ; 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 每 个 元 素 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 ， 其 相对 
标准 偏差 应 小 于 0. 9% 。 





2) 检 出 限 。 优 于 0. 004pg/mL。 
3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 999 5。 


(2) 仪器 测量 条 件 “ 推 荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-7。 


























表 B-7 测量 条 件 
项 目 测量 条 件 
人 射 功率 [kW 0.9~1.3 
反射 功率 /W <10 
冷却 气流 量 /( L/min) 12~16 
Ce 413. 38; 
分 析 线 /nm La 398. 85 或 La 408. 67; 
Y371. 03 或 Y360.07 





6. 取 制 样 





分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 
7. 分 析 步 又 
(1) 试 料 


或 按 GBAT 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 


称 取 0. 20g 试 样 ， 精 确 至 0. 000 lg。 当 试 样 中 久 、 钢 、 包 元 素 的 质量 分 数 在 
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0.01% ~1.00% 时 ,也 可 称 取 0.10g 试 样 ， 精 确 至 0. 000 1g。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 

@ 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 
至 反应 停止 ， 加 入 20mL 柠檬 酸 (200g/L) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 50mL 容量 瓶 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 反 名， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 标 檬 酸 相同 。 

2) 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 4 部 分 中 硼 元 素 的 测定 。 

@ 当 称 取 0. 10g 久 、 铜 、 包 质量 分 数 在 0.01% ~ 1.00% 的 试 样 时 ， 将 试 料 置 于 100mL 烧杯 
中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 反应 停止 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 200g/ 工 ， 低 温 加 热 至 
溶解 完全 ,冷却 后 移入 100mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 标 檬 酸 相同 。 

2) 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 4 部 分 试 样 中 质量 分 数 范 围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 元 素 、 第 7 部 分 中 
钼 、 铜 、 铁 、 锰 、 铀 、 钛 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 

QD 当 称 取 0. 20g 试 样 时 ， 按 试 液 的 制备 方法 中 制备 数 份 试 剂 空白 溶液 ， 分 别 移 和 人数 个 相应 
50mL 容量 瓶 中 ， 根 据 试 样 中 久 、 钢 、 包 、 镍 、 铁 元 素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 钱 标 
准 深 液 、 钢 标准 溶液 和 包 标 准 洲 液 ， 加 入 适量 镍 基体 涂 液 和 铁 基 体 涂 液 ， 使 标准 曲线 系列 溶液 的 
锦 和 铁 的 含量 与 试 液 中 镍 和 铁 的 含量 基本 一 致 。 试 样 中 铁 质 量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基 体 游 
液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 。 以 其 中 只 加 入 镍 基体 溶液 和 铁 基 体 溶液 、 不 加 分 析 元 素 标准 涂 液 的 
溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标准 曲线 系列 溶液 。 也 可 选择 数 个 与 试 样 基 体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 
分 数 相 近 的 有 证 标准 物质 ， 称 取 与 试 样 相 同 的 试 料 量 ， 按 试 液 的 制备 方法 中 随同 试 料 制备 标准 
曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ,一般 为 3 ~5 个 ,设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯 度 
适宜 。 

@ 当 称 取 0. 10g 久 、 钢 、 包 质量 分 数 在 0.01% ~1.00% 的 试 样 时 ， 按 试 液 的 制备 方法 @ 制 
备 数 份 试剂 空白 溶液 ， 分 别 移入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 根 据 试 样 中 久 、 钢 、 包 、 镍 、 铁 元 
素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 饥 标 准 溶液 、 钢 标准 溶液 和 和 包 标 准 溶液 ， 加 入 适量 镍 基体 
溶液 和 铁 基 体 溶液 ， 使 标准 曲线 系列 溶液 的 镍 和 铁 的 含量 与 试 液 中 镍 和 铁 的 含量 基本 一 致 ， 试 
样 中 铁 质量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基体 溶液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶 
液 。 以 其 中 只 加 入 镍 基体 溶液 和 铁 基 体 溶液 、 不 加 分 析 元 素 标准 溶液 的 溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标 
准 曲线 系列 溶液 。 也 可 选择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 物 
质 ， 称 取 与 试 样 相 同 的 试 料 量 ， 按 试 液 的 制备 方法 @ 随 同 试 料 制备 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确 定 ， 一般 为 3 ~5 个 ， 设 置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯度 
适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 久 、 钢 、 包 
分 析 线 波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 久 、 钢 、 包 元 素 的 强度 ， 以 分 析 元 素质 
量 浓 度 为 横 坐 标 ， 分 析 元 素 强 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 
时 ， 即 可 进行 试 液 中 锅 、 钢 、 包 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 久 、 铜 、 包 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计算 出 待 测 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 
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w =e x 100 
式 中 “py 一 一 自 工作 曲线 上 查 得 的 待 测 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 毫升 (kg]mL ) ; 
T 一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL ) ; 
7 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 克 (g) 。 























9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-8 所 列 允许 差 。 
表 B-8 人 允许 差 
饰 、 钢 、 包 的 质量 分 数 (% ) 人 允许 差 (%) 饥 、 钢 、 包 的 质量 分 数 (% ) 人 允许 差 (%) 

0. 001 ~ 0. 005 0. 001 >0. 06 ~0. 10 0. 02 
>0. 005 ~ 0. 010 0. 003 >0. 10 ~0. 50 0. 03 
>0. 010 ~0. 030 0. 008 >0. 350 ~1.00 0. 05 
>0.03 ~0. 06 0. 01 














10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 


BS 第 7 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 测定 铝 、 钴 、 铜 、 
铁 、 锰 、 铀 、 钛 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 以 
安全 问题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 

1. 范围 

本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高温 合 金 
中 铝 、 销 、 钢 、 铁 、 锰 、 铀 、 铁 含量 的 原理 、 试 剂 、 仪 器、 取 制 样 、 分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计 
算 、 允 许 差 和 质量 控制 与 要 求 。 

本 部 分 适用 于 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 金 中 铝 、 销 、 铜 、 铁 、 鳃 、 钼 、 匆 含量 的 测定 。 测 定 范围 
见 表 B-9。 
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表 了 B-9 测定 范围 














元 素 质量 分 数 (% ) 元 素 质量 分 数 (% ) 
Al 0.05 ~8.00 Mn 0. 005 ~ 18. 00 
Co 0. 10 ~20. 00 Mo 0.10 ~13.00 
Cu 0.01 ~5.00 Ti 0.08 ~7.50 
Fe 0. 04 ~10. 00 














2. 规范 性 引用 文件 

下 列 文件 中 的 条 款 通过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 凡 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 (不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然而， 鼓励 根据 本 部 分 达 
成 协议 的 各 方 研究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 凡 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 

GB/T 20066 ” 钢 和 铁 ”化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 

HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 
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3. 原理 

试 料 用 盐酸 、 硝 酸 和 氧气 酸 溶解 ， 稀 释 至 一 定 体积 。 于 电感 看 合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 仪 
上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 铝 、 铬 、 铜 、 铁 、 锰 、 铀 、 钛 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 如 需要 ， 
加 包 作 内 标 元 素 ， 计 算 试 液 中 铝 、 钻 、 铜 、 铁 、 锰 、 钼 、 詹 分 析 线 的 发 射 光 强度 比 ， 其 强度 或 强 
度 比 与 各 分 析 元 素 含量 成 正比 ， 从 基体 匹配 工作 曲线 上 查 得 各 分 析 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蒸馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 试 
验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 溶液 ) 。 

(1) 盐酸 p 约 1.19g/mL。 

(2) 硝酸 p 约 1.42g/mL。 

(3) 氧 氟 酸 p 约 1.15g/mL。 

(4) 柠檬 酸 

(5) 盐酸 1+1。 

(6) 铝 标准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0.5000g 纯 馈 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 + 
) ， 低 温 加 热 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 入 2mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷却 后 移入 500mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(7) 铝 标 准 溶液 B 0. 10mg/ mL。 

移 取 20. 00mL 锅 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 好 
刻度 ， 摇 匀 。 

(8) 钼 标准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯 钴 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝 
酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(9) 钻 标准 溶液 B 0. 10mg/ mL。 

移 取 20. 00mL 销 标 准 溶 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

(10) 铜 标 准 溶液 A 1. 00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯 铜 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 硝 
酸 ， 低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 20mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(11) 铜 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ,用 水 稀释 至 刻度 ， 

摇 匀 。 
(12) 铜 标准 溶液 C 0. 01mg/mL。 
移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
(13) 铁 标准 溶液 A 1. 00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 + 
1) ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(14) 铁 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 铁 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

(15) 铁 标准 溶液 C 0. 01mg/mL。 
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移 取 20. 00mL 铁 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

(16) 锰 标 准 洲 液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯色 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
(1 +1)， 低温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(17) 锰 标 准 游 液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 镭 标 准 深 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 匀 。 

(18) 锰 标 准 洲 液 C 0. 01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 锰 标 准 深 液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

(19) 钼 标准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯 钼 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 、 
10mL 硝酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(20) 钼 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 钼 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 匀 。 

(21) 钛 标准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 5000g 纯 钛 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10mL 
盐酸 、2mL 氧 氟 酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 加 入 lmL 硝酸 ， 摇 匀 ， 冷 却 后 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(22) 铁 标 准 洲 液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 钛 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 
(23) 包 内 标 溶液 0. 2mg/mL。 

称 取 0.254g 氧化 包 (Y,0;， 质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
(1+1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(24) 镍 基体 溶液 ”10. 0mg/ mL。 

称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(25) 铁 基体 溶液 “10. 0mg/ mL。 

称 取 10.0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 120mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 ， 配 备 耐 氧 氟 酸 进 样 系统 。 光 谱 仪 可 以 是 同 
时 型 或 顺序 型 。 若 顺序 型 光谱 仪 配 备 了 同时 测量 内 标 线 的 装置 ， 则 可 以 使 用 内 标 法 。 

采用 的 电感 看 合 等 子 体 原子 发 射 光谱 仪 应 达到 下 列 指标 : 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 每 个 元 素 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 或 强度 比 
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(使 用 内 标 法 时 )， 其 相对 标准 偏差 应 小 于 0. 9% 。 





2) 检 出 限 。 各 分 析 元 素 检 








bb 限 应 优 于 表 B- 10 所 列 数 据 。 


3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 9995 。 
表 B-10 各 分 析 元 素 检 出 限 














分 析 元 素 检 出 限 / (pg/ mL) 分 析 元 素 检 出 限 / (pg/mL) 
Al 0. 01 Mn 0. 005 
Co 0.3 Mo 0.4 
Cu 0. 02 Ti 0.1 
Fe 0.1 





(2) 仪器 测量 条 件 























推荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-11。 


表 B-11 测量 条 件 











项 目 测量 条 件 

人 射 功率 /kW 0.9~1.3 
反射 功率 /W <10 
冷却 气流 量 / (L/min) 12~16 





分 析 线 /nm 


Al 394. 40; Co 228. 61; Cu 324. 75 或 Cu 327. 39 ; 
Fe 259. 94; Mn 257.61; Mo 202.03; Ti334. 94 





内 标 线 /nm 


Y 371.03 或 Y 360.07 











当 试 样 中 饮 质量 分 数 高 

















Cu 324.75nm 


6. 取 制 样 


























F 0.1% 时 应 用 分 析 线 Cu 327.39nm; 当 试 样 中 钼 质量 分 数 高 于 0.1% 应 用 分 析 线 




















分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 或 按 GB/T 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 


7. 分 析 步 又 


(1) 试 料 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


(2) 测定 


1) 试 液 的 制备 。 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、S$mL 硝酸 ， 低 温 
加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 塑 
料 容 量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 





勺 ， 如 有 沉 演 应 干 过 滤 。 





说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 森 柑 酸 相 同 。 
2) 是 否 加 入 氢 氟 酸 对 销 、 铜 、 铁 、 锰 、 钼 、 詹 元素 的 分 析 结果 没有 影响 。 





3) 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 4 部 分 试 样 

















Pp 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 元 素 、 第 8 部 分 和 





第 9 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 制备 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 第 
5 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~ 1.40% 的 硅 元 素 的 测定 ; 者 不 加 入 氧气 酸 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 6 
部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~1.00% 的 饥 、 钢 、 包 元 素 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 将 数 份 试剂 空白 涂 液 分 别 移入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 根 
据 试 样 中 铝 、 销 、 铜 、 铁 、 锰 、 铀 、 馆 、 名 、 铁 元 素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 铝 标准 
溶液 、 销 标准 溶液 、 铜 标准 溶液 、 铁 标准 溶液 、 鳃 标准 溶液 、 钼 标准 溶液 和 铁 标 准 溶液 ， 加 入 适 





























量 镍 基体 溶液 和 铁 基体 溶液 ， 使 标准 上 






































由 线 系列 溶液 中 镍 和 铁 的 含量 与 试 液 中 铀 和 铁 的 含量 基本 








一 致 。 试 样 中 铁 质量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基体 溶液 。 加 入 2. 00mL 包 内 标 洲 液 ， 若 不 用 内 标 
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法 可 不 加 包 内 标 溶液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 标准 曲线 系列 溶液 。 以 其 中 只 加 入 镍 基体 溶 
液 和 铁 基体 溶液 、 不 加 分 析 元 素 标准 溶液 的 溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标 准 曲 线 系列 溶液 。 也 可 选择 
数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 物质 ， 称 取 与 试 样 相同 的 试 料 
量 ,将 试 液 随同 试 料 制备 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确 定 ， 一般 为 3 ~5 个 , 设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯度 适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 各 分 析 元 
素 分 析 线 波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 铝 、 钴 、 铜 、 铁 、 锰 、 钼 、 钛 的 强 
度 ， 若 使 用 内 标 法 ， 包 内 标 强 度 应 与 各 分 析 元 素 分 析 线 强度 同时 测量 。 以 分 析 元 素质 量 浓 度 为 横 
坐标 ， 分 析 元 素 强 度 或 强度 比 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 
时 ， 即 可 进行 试 液 中 铝 、 钻 、 铜 、 铁 、 锰 、 钼 、 铁 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 铝 、 钻 、 铜 、 
铁 、 锰 、 铀 、 铁 元 素 的 质量 浓度 。 
8. 分 析 结 果 的 计算 
按 下 式 计 算出 待 测 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 

,eV x100 
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式 中 ”pw 一 一 自 工 作曲 线 上 查 得 的 待 测 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 毫升 (ug/mL) 。 
T 一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL) 。 
mm 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 区 〈g) 。 






























































































































































9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-12 所 列 允许 差 。 
表 B-12 人 允许 差 

元 素 质量 分 数 (多 ) 允许 差 (% ) 元 素 质量 分 数 (% ) 允许 差 (% ) 
0.05 ~0. 10 0.02 0. 005 ~0.010 0. 003 
>0.10 ~0.50 0.03 >0.010 ~0.030 0. 008 

间 >0.50~1.00 0.05 >0.030 ~0.060 0. 015 
>1.00 ~3.00 0. 10 >0.06 ~0. 10 0. 02 
>3.00 ~5.00 0.15 >0.10 ~0.50 0. 03 
>5.00 ~8.00 0. 20 Mn >0.50 ~1.00 0. 05 
0. 10 ~0.50 0.03 >1.00 ~3.00 0.10 
>0.50~1.00 0.05 >3.00 ~5.00 0. 15 
>1.00 ~3.00 0. 10 >5. 00 ~10.00 0. 20 

Co >3.00 ~5.00 0.15 >10.00~15.00 0. 30 
>5.00 ~10.00 0. 20 >15. 00 ~ 18. 00 0. 35 
>10. 00 ~ 15. 00 0. 30 0. 10 ~0.50 0. 03 
>15. 00 ~20. 00 0. 35 S00 0 Ge 
0. 010 ~0.050 0. 008 
S005 010 0 02 on” >1.00~3.00 0. 10 
>0. 10 ~0. 50 0. 03 >3.00~5.00 0.15 

. >0.50 ~1.00 0.05 >5.00 ~10.00 0. 20 
> 0 0 ey >10.00 ~13.00 0.25 
>3.00 ~5.00 0.15 
0.040 ~0. 060 0.015 O00 
>0.06 ~0.10 0.02 >0.10 ~0.50 0. 03 
>0. 10 ~0.50 0. 03 >0.50 ~1.00 0. 05 

Fe >0.50 ~1.00 0.05 业 0 0 
>1.00 ~3.00 0. 10 
SS OO O15 >3.00 ~5.00 0. 15 
>5. 00 ~ 10. 00 0. 20 >5.00 ~7.50 0. 20 
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10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 





B6 第 8 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 测定 输 、 锯 、 钨 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 芯 
问题 。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 
1. 范围 
本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合 4 
中 铀 、 锯 、 钨 含量 的 原理 、 试 剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 分 析 步 又 、 分 析 结 果 的 计算 、 允 许 差 和 质量 
制 与 要 求 。 

本 部 分 适用 于 钊 基 、 铁 钊 基 高 温 合金 中 欠 、 锯 、 钨 含量 的 测定 。 测 定 的 质量 分 数 范围 为 : 欠 
0.01% ~5.50% ， 包 0.10% ~5.50% ， 钨 0.10% ~14.00% 。 

2. 规范 性 引用 文件 

下 列 文件 中 的 条 款 通 过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 凡 是 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 随 
后 所 有 的 修改 单 〈 不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 于 本 部 分 ， 然 而 ， 辟 励 根据 本 部 分 达 
成 协议 的 各 方 研 究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 凡 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 其 最 新 版 本 适 
用 于 本 部 分 。 
GB/AT 20066 ” 钢 和 铁 ”化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 
HB 5421 金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 


安全 
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谤 徐 








































































































3. 原理 
试 料 用 盐酸 、 硝 酸 和 和 氢 氟 酸 溶解 ， 稀 释 至 一 定 体积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 





上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 欠 、 锯 、 钓 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 如 需要 ， 加 包 作 内 标 元 素 ， 
计算 试 液 中 欠 、 包 、 钓 分析 线 的 发 射 光 强度 比 ， 其 强度 或 强度 比 与 各 分 析 元 素 含量 成 正比 ， 从 基 
体 匹 配 工作 曲线 上 查 得 各 分 析 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 人 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 (标准 深 
液 ) 。 

(1) 

(2) 

(3) 

(4) 

(5) 1+1。 

(6) 研 1+1。 

(7) 氧 氧 化 钠 深 液 200g/L。 

(8) 猴 标 准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 5896g 光谱 纯 二 氧化 欠 〈(HfoO, ) ， 置 于 铂 寺 锅 中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 、2mL 硝酸 ， 低 
温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 SmL 硫酸 (1 +1) ， 蒸 发 溶液 至 骨 尽 硫酸 烟 〈 驱 尽 氟 离子 ) ， 冷 
却 ， 加 入 少量 水 ， 将 溶液 仔细 摇 匀 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 45mL 硫酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 
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p 约 1.19g/mL。 
p 约 1. 42g/mL, 
Pp 约 1.15g/mL。 
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(9) 锥 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 欠 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(10) 锥 标准 溶液 C 0. 01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 欠 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(11) 包 标 准 溶液 A 1.00mg/mL。 

称 取 0. 2000g 纯 锯 (质量 分 数 不 小 于 99.95% ) ， 置 于 150mL 聚 四 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 氧 
氟 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(12) 包 标 准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 锟 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ,， 加 入 20mL 盐酸 (1+1) ， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(13) 钨 标准 溶液 A 1. 00mg/mL。 

称 取 0. 6305g 预先 灼 烧 (在 800% 灼 烧 30min) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 光谱 纯 三 氧化 多 
(WO0,) ， 置 于 150mL di 加 入 10mL ~15mL 氧 氧化 钠 溶液 (200g/L) ， 低 温 加 热 
至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(14) 钨 标准 溶液 B 0. 10mg/mL。 

移 取 20. 00mL 铝 标准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(15) 包 内 标 溶液 0. 2mg/mL。 

称 取 0. 2540g 氧化 包 (Y,0,;， 质量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 信 却 后 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(16) 镍 基体 涂 液 10. 0mg/ mL。 

称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99. 99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

(17) 铁 基体 溶液 ”10. 0mg/ mL。 

称 取 10.0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 120mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 ， 配 备 耐 氧 氟 酸 进 样 系统 。 光 谱 仪 可 以 是 同 
时 型 或 顺序 型 。 若 顺序 型 的 光谱 仪 配备 了 同时 测量 内 标 线 的 装置 ， 则 可 使 用 内 标 法 。 

采用 的 电感 硝 合 等 离子 体 原子 发 射 论 谱 仪 应 达到 下 列 指标 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 每 个 元 素 标准 曲线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 或 强度 比 
(使 用 内 标 法 时 )， 其 相对 标准 偏差 应 小 于 0. 9% 。 

2) 检 出 限 。 欠 优 于 0.01kg[mL， 锟 优 于 0.1ug/mL， 钨 优 于 0. 1ng/mL。 

3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 9995 。 

(2) 仪器 测量 条 件 “ 推 荐 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 测量 条 件 见 表 B-13。 
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表 B-13 测量 条 件 

















项 目 测量 条 件 
人 和信 射 功率 /kW 0.9~1.3 
反射 功率 /W <10 
冷却 气流 量 / (LAmin) 12~16 
Hf 282. 02 或 Hf 264. 14; Nb 309. 41 或 Nb 313. 07 或 
分 析 线 / 
Nb 316. 34; W 207.91 
内 标 线 /nm Y 371.03 或 Y 360.07 








当 试 样 中 钒 质量 分 数 高 于 0.1% 时 应 用 分 析 线 Nb 313. 07nm 或 Nb 316. 34nm， 当 试 样 中 钛 质量 分 数 高 于 0. 1% 时 应 用 分 
析 线 Nb 309. 41nm 或 Nb 316. 34nm 














6. 取 制 样 

分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 或 按 GBAT 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 

7. 分 析 步 又 

(1) 试 料 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 
加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 塑 
料 容量 瓶 ， 加 入 2.00mL 包 内 标 深 液 ， 知 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 4 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 元 素 、 第 7 部 分 和 
第 9 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 制备 过 程 中 加 入 氧 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 也 可 用 于 第 
5 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0. 06% ~1.40% 的 硅 元 素 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 将 数 份 试剂 空白 溶液 分 别 移入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 根 
据 试 样 中 欠 、 锯 、 钨 元 素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 锥 标准 洲 液 、 锟 标准 溶液 和 钨 标准 
溶液 ， 加 入 适量 镍 基体 洲 液 和 铁 基 体 深 液 ， 使 标准 曲线 系列 溶液 中 镍 和 铁 的 含量 与 试 液 中 镍 和 
铁 的 含量 基本 一 致 。 试 样 中铁 质 量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基体 溶液 。 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶 
液 ， 知 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 标准 曲线 系列 洲 液 。 以 其 中 
只 加 入 镍 基体 溶液 和 铁 基 体 溶液 、 不 加 分 析 元 素 标准 溶液 的 溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标 准 曲线 系列 
溶液 。 也 可 选择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 分 数 相 近 的 有 证 标准 物质 ， 称 取 与 试 
样 相 同 的 试 料 量 ， 将 试 液 随同 试 料 制备 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确定 ， 一般 为 3 ~5 个 ， 设 置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯 度 
适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪 吉 稳 定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 欠 、 包 、 
忽 分 析 线 波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 欠 、 包 、 铝 元 素 的 强度 ， 若 使 用 内 
标 法 ， 包 内 标 强 度 应 与 欠 、 锟 、 钢 分 析 线 强度 同时 测量 。 以 分 析 元 素质 量 浓度 为 横 坐 标 ， 分 析 元 
素 强 度 或 强度 比 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 时 ， 即 可 进行 
试 液 中 欠 、 锯 、 钨 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 欠 、 锯 、 钨 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计算 出 待 测 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 




























































































式 中 py 


自 工 作曲 线 上 查 得 的 外 
T 一 一 试 液 的 总 体积 
mm 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 殉 〈g) 。 





Vx10- 
w =O— x 100 
和 寺 测 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 上 之 升 (jg/mL); 








， 单 位 为 毫升 (mL ) ; 
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9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-14 所 列 允许 差 。 
表 B-14 允许 差 
元 素 质量 分 数 ( % ) 允许 差 〈% ) 元 素 质量 分 数 ( % ) 允许 差 〈% ) 
0. 010 ~0.050 0. 015 
Nb >3. 00 ~5. 50 0. 15 
>0.05 ~0. 10 0. 02 
>0. 10 ~0. S0 0. 03 0. 10 ~0. 50 0. 03 
Hf 
>0.50~1.00 0.05 >0.50~1.00 0.05 
>1.00~3.00 0.10 
>1.00~3.00 0.10 
>3.00~5.50 0.12 W 
>3.00~5.00 0.15 
0.10 ~0.50 0. 03 
Nb >0.50 ~1.00 0.05 2 00 O00 Se) 
>1.00~3.00 0.10 >10.00~14.00 0.30 





10. 质量 控制 与 要 求 
本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 

















B7 第 9 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 测定 铂 、 乌 、 钳 含量 


警告 一 一 使 用 本 部 分 的 人 员 应 有 正规 实验 室 工作 的 实践 经 验 。 本 部 分 并 未 指出 所 有 可 能 


安全 问题 
1. 范围 


本 部 分 规定 了 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 法 (ICP - AES) 测 
钥 、 铸 含量 的 原理 、 广 


中 乌 、 
制 与 要 求 。 


本 部 分 适用 于 钊 基 、 铁 锅 基 高 温 


1.00% ~7.00% ， 钼 0.05% ~8.00%， 


。 使 用 者 有 责任 采取 适当 的 安全 和 健康 措施 ， 并 符合 





2. 规范 性 引用 文件 


下 列 文件 中 的 条 款 通 过 本 部 分 的 引用 而 成 为 本 部 分 的 条 款 。 
后 所 有 的 修改 单 (不 包括 勘误 的 内 容 ) 或 修订 版 均 不 适用 
成 协议 的 各 方 研究 是 否 可 使 用 这 些 文件 的 最 新 版 本 。 凡 是 不 注 日 期 的 引用 文件 ， 


GB/AT 20066 ” 钢 和 铁 ” 化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 
金属 材料 化 学 成 分 分 析 方 法 总 则 及 一 般 规定 


用 于 本 部 分 。 
HB 5421 金 
3. 原理 
试 料 用 盐酸 、 硝 酸 和 氢 











gy 


式 剂 、 仪 器 、 取 制 样 、 








气 酸 溶解 ， 





合金 中 铂 、 乌 、 钳 含量 
猪 0.005% ~0.20% 。 














国家 有 关 法 规 规定 的 条 件 。 








分 析 步 又 、 





的 测定 。 测 定 的 质 











于 本 部 





分 ， 然 而 ， 





























凡是 注 日 期 的 引 月 


人 允许 差 和 质 


量 分 数 范围 为 : 





鼓励 根据 本 部 
其 最 新 版 





定 镍 基 、 铁 镍 基 高 温 合金 
分 析 结 下 的 计算 、 





量 控 


钴 


上 文件 ， 其 随 


分 达 
本 适 


稀释 至 一 定 体积 。 于 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 
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上 ， 在 选 定 的 条 件 下 ， 测 量 试 液 中 铂 、 乌 、 钳 分 析 线 的 发 射 光 强度 ， 如 需要 ， 加 包 作 内 标 元 素 ， 
计算 试 液 中 铁 、 乌 、 锋 分 析 线 的 发 射 光 强度 比 ， 其 强度 或 强度 比 与 各 分 析 元 素 含量 成 正比 ， 从 基 
体 匹 配 工作 曲线 上 查 得 各 分 析 元 素 的 质量 浓度 。 

4. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 应 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 莹 饮水 或 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 
试验 中 所 需 的 标准 溶液 除 按 本 部 分 规定 的 配制 方法 配制 外 ， 也 可 使 用 国家 标准 物质 〈 标 准 游 





液 ) 。 
(1) 
(2) 
(3) 
(4) 
(5) 
(6) 
(7) 
(8) 





















































盐酸 p 约 1.19g/mL。 

硝酸 ” p 约 1.42g/mL。 

氧 氟 酸 p 约 1.15g/mL。 
柠檬 酸 

过 氧化 氨 ， 质 量 分 数 为 30% 。 
盐酸 1+1。 

硫酸 1+1。 

鳞 标 准 洲 液 ”1.00mgvmL。 

















称 取 0. 2000g 纯 铂 〈 质 量 分 数 不 小 于 99. 95% ) ， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 10mL 
水 、10mL 过 氧化 氨 ， 加 热 溶解 ， 溶 解 完全 后 加 热 分 解 过 剩 的 过 氧化 氧 ， 冷 却 后 移 和 人 200mL 容量 
瓶 中 ， 补 加 40mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 


(9) 


























钥 标 准 溶液 A 1.00mg/mL。 














称 取 0. 6105g 预先 灼 烧 (在 950% 灼 烧 0.5h) 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 高 纯 五 氧化 二 钥 




















(Ta,0;)， 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ,， 加 入 3mL 氧气 酸 ， 低 温 加 热 ， 滴 加 硝酸 至 溶解 完全 ， 
冷却 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 80mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 择 匀 ， 将 溶液 贮存 于 
塑料 瓶 中 。 

(10) 乌 标 准 溶液 B 0. 10mg/ mL。 


移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶 液 A， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 3 
刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 





| 














性 





(11) 乌 标 准 溶液 C 0. 0l mg/ mL, 


移 取 20. 00mL 乌 标 准 溶液 B， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1+1) ， 用 水 稀释 好 
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刻度 ， 摇 义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(12) 钳 标 准 洲 液 A 0. 10mg/mL。 

称 取 0. 1351g 高 纯 二 氧化 钳 〈Zr0, ) ， 置 于 铂 卉 锅 中 ， 加 入 10mL 氧气 酸 和 6mL 硝酸 ， 低 温 
加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 加 入 10mL 硫酸 (1 +1) ， 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 加 入 少量 水 ， 将 涂 液 


仔细 混 匀 ， 冷却 后 将 溶液 移入 1000mL 容量 瓶 ， 加 入 200mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
义 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 
























































(13) 错 标 准 溶液 B 0. 01mg/mL。 

移 取 20. 00mL 错 标 准 溶液 A 于 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 勺 ， 将 溶液 贮存 于 塑料 瓶 中 。 

(14) 包 内 标 溶液 0. 2mg/mL。 

称 取 0. 2540g 氧化 包 〈Y,0, ， 质 量 分 数 不 小 于 99.95% ) 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
(1+1)， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 盐酸 (1 +1) ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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(15) 镍 基体 溶液 10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 镍 (质量 分 数 不 小 于 99. 99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 水 、40mL 硝酸 ， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 60mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(16) 铁 基体 溶液 “10. 0mg/mL。 

称 取 10. 0g 纯 铁 (质量 分 数 不 小 于 99.99% ) 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 80mL 盐酸 (1 +1)， 
低温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 补 加 120mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

5. 仪器 

(1) 概述 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 ， 配 备 耐 氢 氟 酸 进 样 系统 。 光 谱 仪 可 以 是 同 
时 型 或 顺序 型 。 若 顺序 型 的 光谱 仪 配备 了 同时 测量 内 标 线 的 装置 ， 则 可 以 使 用 内 标 法 。 

采用 的 电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 应 达到 下 列 指标 : 

1) 稳定 性 。 连 续 10 次 测量 每 个 元 素 标 准 曲 线 系列 溶液 中 最 高 质量 浓度 溶液 的 强度 或 强度 比 
(使 用 内 标 法 时 )， 其 相对 标准 偏差 应 小 于 0. 9% 。 

2) 检 出 限 。 铁 优 于 1ug[nL， 钥 优 于 0.05pjg/mL， 错 优 于 0. 005 jg/mL。 

3) 工作 曲线 的 线性 。 通 过 计算 线性 相关 系数 进行 检查 ， 相 关系 数 应 不 小 于 0. 9995 。 

(2) 仪器 测量 条 件 ”推荐 的 电感 克 合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 仪 测量 条 件 见 表 B-15 。 

表 B-15 测量 条 件 



































































































































项 目 测量 条 件 项 目 测量 条 件 
人 和信 射 功率 /kW 0.9~1.3 _ Re 227. 52，Ta263. 55 或 
分 析 线 /nm 
反射 功率 /W <10 Ta 240. 06, Zr 339. 19 
冷却 气流 量 / (L/min) 12~16 内 标 线 /nm Y 371.03 或 Y 360.07 
6. 取 制 样 
分 析 用 试 样 的 取样 和 制 样 应 按 协议 程序 进行 ， 或 按 GB/T 20066 或 相关 行业 标准 执行 。 


7. 分 析 步 又 

(1) 试 料 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 。 将 试 料 置 于 100mL 聚 四 氟 乙 炳 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 、5mL 硝酸 ， 低 温 
加 热 至 反应 停止 ， 加 入 1. 5mL 氧气 酸 、2g 柠檬 酸 ， 低 温 加 热 至 溶解 完全 ， 冷 却 后 移 人 100mL 塑 
料 容量 瓶 ， 加 入 2. 00mL 包 内 标 溶液 ， 和 否 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
择 匀 。 

说 明 : 1) 也 可 用 酒石酸 代替 柠檬 酸 ， 其 加 入 方式 和 加 入 量 与 柠檬 酸 相同 。 

2) 此 试 液 可 用 于 本 标准 第 4 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.01% ~0.20% 的 硼 元 素 、 第 7 部 分 和 
第 8 部 分 中 分 析 元 素 的 测定 ; 若 在 试 液 制备 过 程 中 加 入 氢 氟 酸 后 加 热 温 度 不 高 于 60% ， 此 试 液 
岂可 用 于 第 5 部 分 试 样 中 质量 分 数 范围 在 0.06% ~1.40% 的 硅 元 素 的 测定 。 

2) 标准 曲线 系列 溶液 的 制备 。 将 数 份 试剂 空白 溶液 分 别 移入 数 个 相应 100mL 容量 瓶 中 ， 根 
据 试 样 中 铂 、 乌 、 钳 、 锡 、 铁 元 素 的 含量 范围 ， 在 容量 瓶 中 加 入 不 同 量 铁 标 准 溶液 、 钥 标准 溶液 
和 铬 标准 溶液 ， 加 入 适量 镍 基体 溶液 和 铁 基 体 溶液 ， 使 标准 曲线 系列 溶液 中 镍 和 铁 的 含量 与 试 
液 中 镍 和 铁 的 含量 基本 一 致 。 试 样 中 铁 质 量 分 数 低 于 20% 时 可 不 加 铁 基体 溶液 。 加 入 2. 00mL 包 
内 标 溶液 ， 若 不 用 内 标 法 可 不 加 包 内 标 溶液 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 标准 曲线 系列 溶液 。 
以 其 中 只 加 入 镍 基体 溶液 和 铁 基 体 溶 液 、 不 加 分 析 元 素 标 准 溶液 的 溶液 作为 “ 零 ” 浓 度 标准 曲 
线 系列 溶液 。 也 可 选择 数 个 与 试 样 基体 基本 一 致 、 各 分 析 元 素质 量 分 数 相近 的 有 证 标准 物质 ， 称 
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取 与 试 样 相同 的 试 料 量 ， 将 试 液 随同 试 料 制 备 标准 曲线 系列 溶液 。 

标准 曲线 系列 溶液 的 数量 由 精度 要 求 确 定 ， 一 般 为 3 ~5 个 , 设置 的 各 工作 曲线 点 要 求 梯度 
适宜 。 

3) 测量 。 按 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 待 仪器 稳定 后 ， 在 选 定 的 仪器 工作 条 件 及 铂 、 钥 、 
锋 分 析 线 波长 下 ， 按 仪器 的 要 求 分 别 测量 标准 曲线 系列 溶液 中 铂 、 乌 、 锋 元素 的 强度 ， 帮 使 用 内 
标 法 ， 包 内 标 强 度 应 与 鳞 、 钥 、 钳 分析 线 强度 同时 测量 。 以 分 析 元 素质 量 浓度 为 横 坐 标 ， 分 析 元 
素 强度 或 强度 比 为 纵 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 当 工作 曲线 的 线性 满足 仪器 使 用 的 要 求 时 ， 即 可 进行 
试 液 中 鳞 、 乌 、 钳 元 素 的 测量 ， 从 工作 曲线 上 查 出 灸 、 钥 、 错 元 素 的 质量 浓度 。 

8. 分 析 结 果 的 计算 

按 下 式 计 算出 待 测 元 素 的 质量 分 数 w， 数 值 以 % 表示 : 

puV x10™° 




















x100 

式 中 ”pv 一 一 自 工作 曲线 上 查 得 的 待 测 元 素 的 质量 浓度 ， 单 位 为 微克 每 毫升 (pg/mL)。 
T 一 一 试 液 的 总 体积 ， 单 位 为 毫升 (mL) 。 
mm 一 一 试 料 的 质量 ， 单 位 为 克 〈g) 。 



























































9. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 B-16 所 列 允许 差 。 
表 B-16 人 允许 差 
元 素 质量 分 数 (% ) 人 允许 差 (%) 元 素 质量 分 数 (% ) 人 允许 差 (%) 
1.00 ~3.00 0.10 >3.00 ~5.00 0.15 
Re >3.00 ~5.00 0.15 >5.00 ~8.00 0. 20 
>5.00~7.00 0.20 0.005 ~0.010 0. 003 
0.05 ~0.10 0.02 >0.010 ~0.030 0. 008 
>0.10~0.50 0.03 Zr >0.030 ~0.060 0.015 
>0.50~1.00 0.05 >0.06 ~0.10 0.02 
>1.00~3.00 0.10 >0.10 ~0.20 0. 03 
10. 质量 控制 与 要 求 





本 部 分 在 执行 过 程 中 应 遵守 HB 5421 的 规定 。 
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